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Resumen 
En este Proyecto, se ha estudiado la aplicación de un nuevo sistema de micromoldeo 
mediante ultrasonidos, evaluando el efecto de diferentes condiciones de procesado en un 
material biodegradable, así como la incorporación de fármacos y la preparación de 
nanocompuestos con este material. 
El trabajo se ha centrado principalmente en el estudio de un poliéster (polibutileno 
succinato o Bionolle®, PBS) al considerar sus potenciales aplicaciones en el campo de la 
medicina. En concreto, es importante remarcar que éste es uno de los campos en el que 
existe una demanda creciente de piezas micromoldeadas. En la realización del trabajo, 
se ha empleado PBS en forma de granza y de polvo, en éste último caso con el fin de 
poder incorporar y mezclar adecuadamente nanopartículas y fármacos en las piezas 
moldeadas. El moldeo de los materiales se llevó a cabo mediante la aplicación de ondas 
de ultrasonidos, empleando una presión de moldeo, una amplitud y un tiempo de 
procesado que han tenido que optimizarse. 
A lo largo de éste trabajo se ha intentado demostrar que la amplitud de la onda de 
ultrasonidos, la presión de moldeo aplicada y el tiempo de moldeo tienen una gran 
influencia en la morfología, el peso molecular y las propiedades físico-químicas de los 
materiales obtenidos. De esta forma, es necesario determinar una ventana de procesado 
para que el material obtenido presente unas mínimas alteraciones en sus propiedades, y 
el proceso de micromoldeo resulte eficaz para generar micropiezas con una morfología 
adecuada.  
El presente estudio permite demostrar que después de optimizar las condiciones de 
procesado se pueden fabricar probetas del material evaluado sin que exista ningún signo de 
degradación significativo y mantenga sus propiedades y características estructurales. 
También como resultado relevante puede mencionarse la capacidad de efectuar un buen 
mezclado tanto de drogas seleccionadas como de arcillas. En este último caso, la energía 
aplicada en el proceso permite exfoliar las arcillas seleccionadas dando lugar a 
nanocompuestos con una distribución uniforme. 
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1. Glosario 
ATR     Attenuated Total Reflectance 
BDO     1,4-butanediol 
C20A / C25A    Cloisite 20A / 25A 
CHX     Clorhexidina  
DSC     Calorimetría diferencial de barrido 
DTGA     Derivada del análisis termogravimétrico 
FT-IR     Espectroscopía Infrarroja con Transformada de Fourier 
GL-b-[GL-co-TMC]-b-GL 85-37.5 Poliglicolida 
GPC     Cromatografía de permeación en gel 
HFIP     1,1,1,3,3,3-hexafluoroisopropanol 
IBU     Ibuprofeno 
IRS      Internal Reflection Spectroscopy 
N757 / N848    Nanofil 757 / 848 
PA12     Nylon 12 
PBAT     Poli adipato de butileno-co-tereftalato 
PBS     Polibutileno succinato (Bionolle®) 
PBSA     Polibutileno succinato adipato 
PBS 1x    Tampón Fosfato Salino 
PCL     Policaprolactona 
PDI     Polidispersidad 
PE     Polietileno 
PEA     Polietilen adipato 
PGA     Poliglicolida 
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PHMB     Polihexametilenbiguanida 
PHB     Poli 3-hidroxibutirato 
PHV     Poli 3-hidroxivalerato 
PLA     Ácido poliláctico 
PLGA/PLLA    Polilactida-co-glicolida / Poli (DL-lactida)  
PMMA     Polimetilmetacrilato 
PP     Polipropileno 
PPC     Policarbonato de propileno 
PPDO     Poli (p-dioxanona) 
PVC     Policloruro de vinilo 
RMN     Espectroscopía de Resonancia Magnética Nuclear 
SEM     Microscopía electrónica de barrido 
Tc     Temperatura de cristalización 
TCS     Triclosán 
TEM     Microscopía electrónica de transmisión  
Tf     Temperatura de fusión 
Tg     Temperatura de transición vítrea 
TGA     Análisis termogravimétrico   
UCR     Unidad constitucional repetitiva 
UV-Vis    Espectroscopia de absorción 
% v/v      Concentración en volumen 
% wt     Composición en % peso 
∆Hc     Entalpia de cristalización 
∆Hf     Entalpia de fusión  
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2. Prefacio 
2.1. Origen del proyecto 
El Proyecto nació de una inquietud encaminada al desarrollo de nuevas tecnologías de 
micromoldeo dado el interés creciente que existe para procesar micropiezas que puedan 
cubrir una demanda en áreas tan diversas como la electrónica o la biomedicina.  
Actualmente las micropiezas se moldean mediante procesos de microinyección[1][2][3][4] que 
utilizan equipos similares a los de inyección convencional aunque a un tamaño de escala 
inferior. La innovación de la tecnología pareció atractiva y evidentemente muy 
prometedora dados los reducidos trabajos desarrollados hasta el momento.  
Como se ha comentado, es un sector poco estudiado e innovador, no obstante varios 
grupos de investigación han trabajado en el desarrollo de una nueva tecnología que 
permite precisamente el procesado de materiales plásticos a escala reducida. Esta nueva 
tecnología se basa en la utilización de ondas de ultrasonidos como fuente de energía 
para fundir el material, al cual se le aplica simultáneamente una cierta presión para 
favorecer el flujo, y por consiguiente, se pueda proceder al moldeo y obtención de 
micropiezas. 
La nueva tecnología permite consumir menos energía y menos material, resultando más 
económico que los procesos convencionales de microinyección. Uno de los grupos que 
trabaja actualmente en la aplicación de la tecnología de ultrasonidos es el Centro 
Tecnológico Ascamm ubicado en Cerdanyola del Vallès (Barcelona)[5] con el que nuestro 
grupo de investigación colabora. 
2.2. Motivación 
La realización del presente Proyecto se enmarca en la voluntad del grupo de Polímeros 
Sintéticos: Estructura y Propiedades (PSEP) del Departamento de Ingeniería Química de 
estudiar cómo afecta el proceso de micromoldeo mediante ultrasonidos a las propiedades 
físico-químicas de polímeros representativos, así como la incorporación de fármacos y la 
preparación de nanocompuestos.  
2.3. Requerimientos previos 
Este Proyecto Final de Carrera es un trabajo que se ha desarrollado conjuntamente con 
el Centro Tecnológico Ascamm, el cual ha cedido una máquina de micromoldeo por 
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ultrasonidos a los laboratorios del grupo PSEP, en los cuales se ha procedido al análisis y 
caracterización de los materiales procesados.  
En concreto, se ha requerido de un conocimiento previo de la utilización de la máquina de 
micromoldeo así como del dominio de un gran número de técnicas de caracterización, 
que han requerido un aprendizaje previo. Como se ha trabajado con una gran variedad 
de reactivos, se ha realizado una búsqueda de fichas técnicas de seguridad para el uso 
correcto y seguro de cada uno de ellos. 
Para la realización de este documento puede mencionarse la necesidad de disponer de 
conocimientos acerca de la estructura y propiedades de los polímeros, especialmente los 
conceptos que hacen referencia a la caracterización físico-química (por ejemplo la 
determinación de pesos moleculares o la aplicación de espectroscopias de infrarrojo y 
resonancia magnética nuclear), al estudio del comportamiento térmico (como 
propiedades térmicas y la estabilidad térmica) y de las propiedades mecánicas. Además 
se ha trabajado con espectroscopía ultravioleta para la cuantificación de los fármacos 
incorporados. 
Por último, también ha sido necesario disponer de algunos conocimientos sobre las 
diversas técnicas de procesado de polímeros termoplásticos. 
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3. Introducción 
3.1. Objetivos del proyecto 
En este proyecto se pretende estudiar la influencia de diferentes condiciones de 
procesado mediante ultrasonidos sobre las características y propiedades del material 
seleccionado, pudiendo evaluar las posibilidades de la nueva tecnología de micromoldeo 
mediante ultrasonidos. El polímero elegido ha sido polibutileno succinato (PBS) en granza 
y en polvo, por ser un poliéster biodegradable poco estudiado en la actualidad y con 
grandes proyecciones de futuro. Por lo tanto, el objetivo final es conocer cómo afectan los 
parámetros de procesado para poder posteriormente moldear micropiezas con 
propiedades inalteradas respecto al material inicial. Adicionalmente, se evaluará la 
capacidad de la nueva tecnología para dispersar nanopartículas y fármacos, es decir, 
para producir micropiezas con un valor añadido. Debe mencionarse que hasta el 
momento no existe ninguna información que haga referencia a la preparación de 
nanocompuestos derivados de arcillas mediante la tecnología de ultrasonidos.   
Una vez encontradas las condiciones de procesado, se prepararan nanocompuestos con 
el polímero seleccionado para comprobar sus propiedades físico-químicas al añadir 
nanocargas.  
Finalmente, se incorporarán fármacos en el polímero biodegradable, se evaluará su 
cinética de liberación y el efecto biológico. En las últimas décadas la fabricación de 
micropiezas para su utilización en el campo biomédico ha adquirido una especial 
relevancia, pudiendo ser también importante la incorporación en los mismos de 
sustancias que presenten una actividad farmacológica (p.e. anticancerígenos).   
Los objetivos específicos para el estudio del procesado mediante ultrasonidos del 
material seleccionado serán:  
 Caracterizar el material empleando las diferentes técnicas espectroscópicas: 
espectroscopia infrarroja (FT-IR), resonancia magnética nuclear (RMN) y la 
espectroscopia de absorción (UV-Vis).  
 Realizar el análisis estructural de las micropiezas evaluando la morfología de 
distintas secciones del material a través de una primera inspección visual, seguida de 
un análisis por microscopía electrónica de barrido (SEM), de microscopía electrónica 
de transmisión (TEM) y difracción de rayos X.  
 Determinar el peso molecular del material micromoldeado mediante la técnica de 
cromatografía de permeación en gel (GPC). 
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 Caracterizar térmicamente el material micromoldeado mediante calorimetría 
diferencial de barrido (DSC) y analizar la estabilidad térmica mediante 
termogravimetría (TGA).  
 Estudiar de las propiedades mecánicas de las micropiezas mediante ensayos de 
tensión-deformación.  
 Cargar fármacos en las micropiezas durante su micromoldeado. Posteriormente, se 
estudiará la liberación de los fármacos, y su estabilidad y/o actividad biológica. 
3.2. Alcance del proyecto 
El estudio abarca tanto la fabricación de micropiezas mediante un equipo de micromoldeo 
por ultrasonidos como la caracterización físico-química de los materiales procesados 
utilizando técnicas espectroscópicas, cromatográficas y calorimétricas, observaciones 
morfológicas y estimando las  propiedades mecánicas. En una segunda fase se contempla  
la preparación de nanocompuestos con el correspondiente estudio de caracterización, y la 
incorporación de fármacos con un estudio de liberación de los fármacos y un ensayo 
biológico de actividad. 
3.3. Antecedentes 
El procesado por inyección es uno de los métodos más populares de procesado de 
polímeros a gran escala debido a su elevada productividad y flexibilidad.[6] Sin embargo, 
la aplicación de esta técnica para obtener micropiezas con aplicación en algunos campos 
específicos, tales como la electrónica, la medicina o la biotecnología no es demasiado 
propicia ya que básicamente se basa en un escalado de la producción. El principal 
problema radica en la ineficaz precisión de dosificación que acaba generando una 
elevada cantidad de material de desecho durante la inyección. Muy a menudo 
aproximadamente el 90% del polímero se desperdicia, siendo este residuo un factor de 
coste importante. El problema es especialmente significativo cuando se emplean 
polímeros con un elevado valor añadido como son los utilizados en aplicaciones 
avanzadas y en concreto las biomédicas.[4] 
Por otra parte, el procesado por microinyección causa dificultades en el llenado del molde 
ya que el material que se sitúa en la superficie del molde experimenta una mayor 
velocidad de enfriamiento.[7] Con el fin de evitar este inconveniente, las superficies del 
molde deben ser calentadas a la temperatura de reblandecimiento del polímero. Sin 
embargo, este hecho aumenta el tiempo de ciclo, ya que debe proporcionar suficiente 
tiempo de enfriamiento para un desmolde apropiado. Por otra parte, en muchos casos, 
los métodos de procesado por inyección implican altas temperaturas, largos tiempos de 
calentamiento y tensiones mecánicas que pueden contribuir a la degradación del 
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polímero. Por ello se han desarrollado diferentes técnicas de calefacción basadas en el 
uso de radiaciones de alta frecuencia con el fin de disminuir el tiempo de ciclo y evitar la 
degradación de la cadena polimérica.[8][9] Aunque estas técnicas proporcionan un 
calentamiento rápido de la superficie del molde, requieren largos tiempos.  
Recientemente, las ondas de ultrasonidos se han utilizado en la fabricación de 
micropiezas a partir de polímeros termoplásticos con el fin de desarrollar una solución 
más eficiente energéticamente, debido a la capacidad de los ultrasonidos para calentar y 
deformar un material cíclicamente a frecuencias ultrasónicas.  
Esta tecnología se ha aplicado para la soldadura de micro componentes,[10] para mejorar 
las microestructuras en las regiones de la línea de soldadura[11] o para fabricar 
microrelieves en los sustratos del polímero.[1][2] Sin embargo, hasta ahora sólo unos pocos 
informes técnicos describen la plastificación del polímero por medio de una fuente 
ultrasónica junto con una inyección directa del material fundido para obtener muestras de 
reducidas dimensiones en un único paso.  
Las aplicaciones de la tecnología de ultrasonidos todavía están limitadas en el campo de 
la microinyección a pesar de tener algunas ventajas en relación con el procesado por 
inyección convencional.[3] Se ha demostrado que la aplicación de un campo de 
ultrasonidos a una masa fundida de polímero permite disminuir su viscosidad de una 
manera eficaz y por tanto parece adecuado su uso en el procesado de polímeros que 
requiere unas condiciones de flujo propicias. La mayoría de los estudios publicados sobre 
la aplicación de vibraciones ultrasónicas durante el flujo de la masa fundida explican este 
fenómeno como una combinación de factores físicos y químicos que tienen lugar en el 
medio fluido.[12][13][14][15] 
Michaeli y colaboradores[1][3][4][16][17] han desarrollado un nuevo proceso basado en la 
plastificación del material mediante ultrasonidos seguida de un moldeo directo. La 
principal ventaja de este proceso es que permite el uso de cantidades reducidas de 
material lo que repercute directamente en un ahorro económico.  
Actualmente uno de los grupos de trabajo que también aplica este nuevo método de 
procesado se encuentra en el Centro Tecnológico Ascamm (Cerdanyola del Vallès, 
Barcelona).  
En colaboración con éste centro, se ha realizado dentro del grupo de investigación PSEP, 
un Proyecto Final de Carrera anterior al presente, donde se estudió la aplicación del 
sistema de micromoldeo mediante ultrasonidos y se evaluó el efecto de las condiciones 
de procesado en las características de distintos tipos de materiales (polilactida (PLA), 
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polimetilmetacrilato (PMMA), copolímeros de naturaleza segmentada basados en la 
poliglicolida (GL-b-[GL-co-TMC]-b-GL 85-37.5) y nylon 12 (PA12)). 
Los resultados obtenidos fueron muy prometedores ya que permitieron demostrar que en 
todos los casos evaluados podían encontrarse unas condiciones de procesado que 
garantizasen una mínima pérdida de propiedades. Éste estudio (determinación de la 
ventana de procesado) es, sin embargo, laborioso ya que el margen en el que pueden 
variarse los parámetros es muy reducido. Siguiendo esta línea, se empezó trabajando 
con polímeros sintéticos ampliamente utilizados en el mundo industrial, como son el 
polipropileno (PP) y el polietileno (PE). El trabajo fue relevante puesto que por una parte 
se demostró la posibilidad de poderlos procesar adecuadamente mediante la técnica de 
ultrasonidos y por otra permitió adquirir experiencia en el procesado mediante 
ultrasonidos. No se ha creído, sin embargo, oportuno incorporar en el presente proyecto 
los resultados alcanzados ya que éstos se desviaban de la temática principal referente a 
la utilización del polibutileno succinato. No obstante, es importante remarcar que el 
método de procesado sigue siendo adecuado para los dos nuevos polímeros 
considerados. 
Así pues, teniendo en cuenta los antecedentes anteriormente explicados, en el presente 
Proyecto se ha propuesto profundizar en el estudio de esta nueva tecnología, como 
método alternativo a los existentes basados en la inyección convencional. 
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4. Polímeros 
4.1. Definición de polímero 
En la naturaleza existen moléculas de gran tamaño llamadas macromoléculas. Estas 
moléculas están formadas por cientos de miles de átomos por lo que sus pesos moleculares 
son muy elevados.  
Los polímeros son un tipo particular de macromolécula, que se caracteriza por tener una 
unidad que se repite a lo largo de la molécula, conocida comúnmente como unidad 
constitucional repetitiva (UCR) o unidad monomérica (figura 4.1). Las pequeñas moléculas 
que se combinan entre sí mediante un proceso químico, llamado reacción de polimerización, 
para formar el polímero se denominan monómeros.  
CH2CH2 n
ucr  
Figura 4.1-Representación esquemática del polietileno donde “n” hace referencia a la longitud del 
polímero. 
La palabra polímero se deriva del griego poli y meros, que significan “mucho” y “partes” 
respectivamente.[18] 
Hoy en día, los polímeros sintéticos han copado todos los ámbitos del desarrollo y la 
elaboración de productos manufacturados, sustituyendo materiales utilizados 
tradicionalmente. A modo de ejemplo, estos materiales encuentran aplicación en campos 
tan diversos como la medicina[19][20][21][22][23][24] o la ingeniería.[25]  
El uso y aplicaciones de estos materiales crecen cada día, por lo que se hace muy 
importante conocer estos materiales lo mejor posible, no solo por las ventajas que nos 
ofrecen, sino también por los inconvenientes que causan debido a su acumulación cuando 
ya no nos son útiles. 
4.1.1. Clasificación 
La clasificación de los polímeros se puede establecer en base a diferentes criterios. Uno 
de los más comunes utiliza el concepto de familia en donde se engloban todos aquellos 
polímeros que tienen como característica constitucional común la misma función química. 
Otras clasificaciones comunes se refieren a la disposición de sus unidades repetitivas, a 
la arquitectura de la cadena polimérica, a su comportamiento térmico, o bien a su 
procedencia. Según la disposición de las unidades repetitivas, podemos considerar los 
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homopolímeros, los cuales están constituidos por un único tipo de unidad monomérica; 
o bien los copolímeros, constituidos por dos o más unidades monoméricas ordenadas 
de manera aleatoria, alternada, en bloque o injertada (figura 4.2).[26] 
 
Figura 4.2-Tipos de copolímeros según la disposición de las unidades repetitivas: 
a) Estadística, b) Alternante, c) En bloque y d) De injerto. 
En base a la arquitectura de los polímeros, éstos pueden ser lineales, donde no existen 
otras ramas que no sean aquellas correspondientes a los grupos laterales; ramificados, 
cuando existen cadenas de mayor o menor longitud que emergen de manera estocástica de 
la cadena principal; entrecruzada o reticulada, cuando las ramificaciones se entrelazan con 
cadenas de polímero adyacentes, de manera que el conjunto puede considerarse como una 
molécula de tamaño ilimitado; estrelladas, cuando las ramificaciones emanan de una 
misma unidad central; en forma de peine, cuando las cadenas laterales presentan una 
longitud similar y se hallan dispuestas con cierta regularidad; o bien en forma de escalera, 
formados por una sucesión regular de ciclos (figura 4.3).[26]   
 
Figura 4.3-Tipos de arquitectura según la cadena lineal: a) Lineal, b) Ramificado, c) Entrecruzado,    
d) Estrella, e) Peine y f) Escalera. 
Según su comportamiento térmico, los polímeros pueden clasificarse en termoplásticos, 
elastómeros y termoestables (figura 4.4).Los materiales termoplásticos presentan 
capacidad de reblandecerse y fundirse, ya que están constituidos por moléculas entre las 
cuales solo existen fuerzas de interacción secundarias. En función de la estructura y 
regularidad de las cadenas moleculares, los polímeros termoplásticos pueden diferenciarse 
a)
b)
c)
d)
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en materiales amorfos, donde el polímero no puede adoptar un estado de empaquetamiento 
compacto por causa de su construcción irregular; o materiales semicristalinos, donde 
determinadas regiones de las cadenas moleculares se ordenan y se disponen en forma 
compacta. Los elastómeros están constituidos por moléculas reticuladas de malla poco 
tupida (enlaces primarios). Presentan una consistencia elástica y gomosa que se pierde a 
temperaturas muy bajas, por lo que no son termoconformables, ni soldables a diferencia de 
los termoplásticos. Los termoestables se caracterizan por disponer de estructuras 
moleculares reticuladas de malla muy tupida, por lo que se mantienen rígidos y sólidos a 
temperatura elevada.[26] 
 
Figura 4.4-Tipos de polímero según su comportamiento térmico. 
Finalmente, los polímeros se pueden clasificar en base a su procedencia, siendo éstos 
naturales, cuando provienen directamente del reino vegetal o animal; sintéticos, si son 
desarrollados mediante procesos químicos artificiales; o bien semisintéticos, si son una 
mezcla de los dos anteriores.   
4.2. Polímeros sintéticos 
Cómo se ha comentado anteriormente, los polímeros se pueden clasificar según su 
procedencia. En el mundo industrial se emplean  mayoritariamente los de origen sintético y 
semisintético. Las principales familias se indican en la figura 4.5.  
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Figura 4.5-Clasificación de los polímeros sintéticos. [16][27][28] 
4.3. Polímeros biodegradables 
La introducción de nuevos materiales biodegradables ha sido el reto de la ciencia de los 
materiales durante los últimos 20 años. Uno de los motivos que han llevado al interés y 
estudio de nuevos materiales biodegradables ha sido el aumento considerable de 
residuos poliméricos sintéticos;[29] las propiedades de durabilidad que caracterizan a los 
plásticos conducen a problemas de eliminación debido a su resistencia a la degradación 
microbiana, y como consecuencia se acumulan en el medio ambiente. 
Así, los polímeros biodegradables están en pleno desarrollo para intentar paliar el 
problema medioambiental que supone el reciclado de los plásticos convencionales. De 
esta forma, en los últimos años se han desarrollado nuevas alternativas basadas en 
polímeros naturales que puedan mantener las propiedades y la funcionalidad de los 
polímeros convencionales. Actualmente, los polímeros biodegradables se están utilizando 
en ámbitos muy variados que abarcan aplicaciones de uso común tales como bolsas de 
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Elastómeros de 
poliuretano
Cauchos
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plástico, embalajes industriales y domésticos, productos para la agricultura y la 
horticultura. Los materiales biodegradables constituyen una alternativa probada que 
permite resolver eficazmente los problemas asociados al tratamiento de residuos.[29] 
Adicionalmente debe considerarse que los materiales biodegradables pueden encontrar 
aplicación como materiales de elevado valor añadido como son los utilizados en el sector 
biomédico. 
El criterio general para seleccionar un polímero como material biodegradable considera 
tanto el mantenimiento de las propiedades mecánicas requeridas como el tiempo de 
degradación necesario para la aplicación en particular.  
a) Propiedades mecánicas: los factores que influyen en las propiedades mecánicas son 
la selección del monómero y del iniciador de reacción, la presencia de aditivos y las 
condiciones de procesado. 
b) Velocidad de degradación: la velocidad en que se degrada un polímero depende de 
distintos factores: 
- Condiciones del medio: temperatura, humedad y pH. 
- Características del polímero: presencia de enlaces químicos susceptibles a la 
hidrolisis, hidrofilicidad, estereoquímica, peso molecular, cristalinidad, superficie 
específica, temperatura de transición vítrea (Tg) y temperatura de fusión (Tf).  
- Características de los microorganismos: cantidad, variedad, fuente y actividad. 
Por degradación de un polímero se entiende aquel cambio en su estructura química que 
conlleva una modificación apreciable de sus propiedades. Los polímeros degradables 
deben ser diseñados para que puedan mantener sus propiedades durante el período de 
utilización y experimentar posteriormente un cambio en su estructura química que dé 
lugar a una descomposición en componentes compatibles con el medio ambiente. En el 
caso de la biodegradación, el proceso de degradación química tiene lugar mediante la 
acción de agentes biológicos (enzimas, bacterias y microorganismos)[29] y/o organismos 
vivos.[30] En concreto, la biodegradación producida por exposición ambiental, implica la 
acción de microorganismos y tiene como consecuencia una reducción del grado de 
polimerización, así como la degradación del polímero en fragmentos orgánicos simples.[29] 
La biodegradabilidad depende de la estructura química del polímero y del medio de 
degradación a la que está expuesto (p.e. condiciones de pH y temperatura). El 
comportamiento mecánico de los materiales biodegradables depende de su composición 
química, las características de almacenamiento y de procesado, el envejecimiento y las 
condiciones de aplicación.[30] 
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Entre los mecanismos básicos de degradación de un polímero, se aceptan cinco básicos 
(figura 4.6).  
a) Fotodegradación: Cambios físicos y químicos producidos en el polímero debido a la 
irradiación del material con luz ultravioleta o visible. 
b) Degradación mecánica: Causada por los esfuerzos a los que se somete el material, 
ya que suelen ir acompañados de rotura de enlaces en la cadena principal. 
c) Degradación térmica: Cambios químicos a elevadas temperaturas, sin la contribución 
de ningún otro factor, que no sea la energía térmica.  
d) Degradación química: Degradación inducida por el contacto del polímero con 
productos químicos reactivos. Uno de los tipos de degradación química más frecuentes 
es la degradación hidrolítica, en la que la causa de la degradación es el contacto del 
material con un medio acuoso. 
e) Degradación mediante microorganismos (bacterias, hongos o algas): Dichos 
microorganismos producen una gran variedad de enzimas que son capaces de 
reaccionar con polímeros sintéticos y naturales. El ataque enzimático del material es un 
proceso químico inducido por la necesidad de encontrar alimento por parte de los 
microorganismos (la cadena principal de los polímeros es una fuente de carbono).[29] 
 
Figura 4.6-Diagrama de los factores que intervienen en la degradación del biopolímero.[29] 
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La siguiente figura muestra los principales polímeros biodegradables y su clasificación en las 
familias más representativas, se muestra una clasificación de éstos a continuación.  
 
Figura 4.7-Clasificación de los polímeros biodegradables.[30] 
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Debido a la creciente preocupación sobre el desarrollo sostenible y el impacto de los 
materiales en el medio ambiente, los materiales biodegradables han atraído un intenso 
interés en las últimas décadas.[31] Algunos de estos materiales poliméricos 
biodegradables, como son por ejemplo polisacáridos y los poliésteres alifáticos, son 
fabricados comercialmente.[32] En el presente trabajo nos centraremos en un polímero 
comercial de la familia de poliésteres alifáticos. 
 Poliésteres alifáticos. Bionolle® 
Los poliésteres alifáticos son la clase más ampliamente estudiada dentro de los polímeros 
biodegradables, debido a su importante diversidad y su versatilidad sintética. Sus enlaces 
éster hidrolizables hacen que sean biodegradables. 
Los poliésteres alifáticos se pueden clasificar en dos tipos de acuerdo si derivan de un único 
monómero con grupos funcionales distintos o de dos monómeros en los que en cada uno de 
ellos existen dos grupos funcionales de la misma naturaleza. La primera clase consiste en 
los derivados de hidroxiácidos y lactonas como por ejemplo el ácido poliglicólico y el  ácido 
poliláctico. Los polialquileno dicarboxilatos representan la segunda clase. En este caso, se 
preparan por policondensación de dioles y ácidos dicarboxílicos, siendo los ejemplos más 
representativos el polibutileno succinato y polietileno succinato. 
En este proyecto se estudiará en concreto el polibutileno succinato (PBS) que se ha 
comercializado con el nombre de Bionolle® por la empresa Showa High Polymer®. El 
polímero es lineal y se prepara mediante una reacción de policondensación térmica entre 
el 1,4-butanediol (BDO) y el ácido succínico.[30][31] En las formulaciones comerciales se 
utilizan extensores de cadena para incrementar el peso molecular tras la primera fase de 
policondensación. Para modificar las características físicas se puede añadir cierta cantidad 
de ácido adípico en la mezcla de reacción de forma que se comercializan productos con 
distinto grado de cristalinidad, peso molecular y formulación. 
 Aplicaciones 
Los tres principales sectores en los que se han introducido polímeros biodegradables 
incluyen la medicina, el envasado y la agricultura. Las aplicaciones de estos materiales 
abarcan no sólo los dispositivos farmacológicos, como matrices para la inmovilización de 
enzimas y dispositivos de liberación controlada, sino también dispositivos terapéuticos, 
como prótesis temporales, de estructura porosa, para la ingeniería de tejidos.[30] 
 Medicina y farmacia  
Los polímeros biodegradables utilizados como biomateriales han sido ampliamente 
reportados en distintos trabajos. Para ser utilizados como biomateriales, los polímeros 
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biodegradables deberán tener tres propiedades importantes: biocompatibilidad, bioabsorción 
y resistencia mecánica. 
Las aplicaciones actuales de polímeros biodegradables incluyen implantes quirúrgicos en 
cirugía ortopédica[24][33] y vascular o membranas planas. Los poliésteres biodegradables son 
los más empleados como estructura porosa en la ingeniería de tejidos,[22][34] ya que por lo 
general tienen buena resistencia y una velocidad de degradación ajustable. 
Los polímeros biodegradables también se utilizan como matrices implantables para la 
liberación controlada de fármacos en el interior del cuerpo o como suturas 
absorbibles.[19][35][36] 
Los polímeros sintéticos son ampliamente utilizados en los implantes y dispositivos 
biomédicos, ya que se pueden fabricar en diversas formas. Debido a sus buenas 
propiedades mecánicas, PGA y PLLA se han utilizado como dispositivos de fijación interna 
de huesos.[20] El PBS es una sustancia prometedora para la reparación de hueso y cartílago. 
El material puede procesarse más fácilmente que PGA o PLA e incluso puede presentar 
unas propiedades mecánicas más altas o similares  a polímero de uso común como  PE o 
PP.[30] 
 Embalaje 
En la vida cotidiana, el embalaje es otra área importante donde se utilizan polímeros 
biodegradables, con el fin de reducir el volumen de residuos. 
Los poliésteres alifáticos como PLA, PBS, PCL y sus copolímeros se utilizan como plásticos 
biodegradables para productos de consumo desechables, como artículos de servicio de 
alimentos (p.e. platos y cubiertos desechables). Otros productos son los pañales y productos 
sanitarios en general.[30] 
4.4. Procesado de polímeros 
A continuación se expondrán las técnicas más representativas en el procesado de productos 
semifabricados como son la extrusión, el soplado y el calandrado; y para el moldeo de 
piezas, como son la inyección y el moldeo por compresión. Por último se incluye una nueva 
técnica de moldeo de polímeros mediante ultrasonidos. 
4.4.1. Extrusión 
La extrusión es un proceso continuo para producir semielaborados a partir de plástico. La 
gama de productos se extiende desde los semielaborados más simples, como tubos, 
planchas y láminas, hasta los perfiles más complejos. Es posible, la transformación del 
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semielaborado aún caliente por medio de soplado o calandrado. En la extrusión, el plástico 
recibe una nueva forma, después de haber sido fundido completamente, por lo que este 
proceso se cuenta dentro de los procesos de moldeo.  
En la figura 4.8 se muestra esquemáticamente el principio de una instalación de extrusión[16]. 
 
 
 
 
Figura 4.8-Instalación de extrusión. 
El material -en granza o polvo- se introduce en la tolva y se funde y homogeneíza en el 
interior del cilindro. El husillo es el encargado de cargar, transportar, fundir y homogenizar 
el plástico, el cual sale en continuo por la boquilla con la forma del perfil escogido, debido 
a la presión ejercida por el movimiento del husillo en rotación. Seguidamente, el perfil 
obtenido se calibra y se enfría (figura 4.9).  
Un procedimiento complementario de la extrusión seria el soplado, utilizado para la 
fabricación de cuerpos huecos o láminas destinadas al sector del envasado. 
El calandrado fabrica láminas a partir de mezclas de plásticos, sobre todo PVC rígido y 
plastificado. Es un sistema apto para la fabricación de láminas con unas tolerancias muy 
estrechas de grosor y para el grabado de láminas.[28] 
 
Figura 4.9-Extrusora.[16] 
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4.4.2. Inyección 
Representa el proceso más importante de fabricación de piezas de plástico. 
Aproximadamente el 60% de las máquinas de transformación de plástico son equipos de 
inyección. En la figura 4.10 se representa el proceso de forma esquemática.[16] 
 
Figura 4.10-Desarrollo del proceso de inyección.[16] 
En el cilindro de la máquina provista de un husillo, el granulado termoplástico se funde, 
seguidamente se homogeneíza y finalmente se inyecta en un molde apropiado. La 
temperatura del molde en el caso de termoplásticos amorfos estará por debajo de la 
temperatura de solidificación para que la pieza que salga del molde presente una estabilidad 
dimensional.[28] 
La inyección es adecuada para artículos de gran consumo, ya que la materia prima 
normalmente puede transformarse en un producto terminado mediante una única etapa. 
Además permite la obtención de piezas sin rebabas, si la calidad del molde a emplear es 
adecuada, por lo que prácticamente es innecesaria una etapa posterior de acabado. El 
proceso de inyección permite la fabricación de piezas con una geometría compleja con una 
sola etapa de producción.[16] 
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4.4.3. Ultrasonidos 
El incremento de productos de alta calidad y de producción eficiente ha provocado una 
evolución en la última década de los sistemas de procesado. De esta forma, se ha 
incrementado la demanda y el desarrollo de métodos de medición e instrumentación 
avanzada.[37] 
La conexión formal entre las propiedades mecánicas y acústicas de los plásticos abre un 
amplio campo y un sinfín de atractivas aplicaciones para la técnica de medición por 
ultrasonidos, antes, durante y después del procesado,[3] además al ser una técnica no 
invasiva y no destructiva, es aconsejable para un proceso de moldeo por inyección, con un 
rápido control de la superficie y de las regiones internas de los materiales. Éste control no 
debe perturbar las condiciones de procesado tradicionales o las propiedades de los 
productos moldeados en un proceso continuo o discontinuo, y, al mismo tiempo, debe 
proporcionar la información deseada en un término suficientemente rápido para obtener una 
retroalimentación eficiente en el control de proceso.[37] 
Estos requisitos hacen que los ultrasonidos sean una herramienta atractiva para el control 
de la producción en línea ya que pueden permitir determinar las características de 
propagación (velocidad y atenuación), reflexión, coeficientes de transmisión, señales de 
dispersión (que se asocian con las propiedades físicas y reológicas de los materiales), así 
como la dinámica y los parámetros del proceso, y las calidades de los productos.[38] 
Algunos ejemplos de la utilización de ultrasonidos son la caracterización de polímeros tanto 
en estado sólido como fundido, la medición de la temperatura del polímero fundido durante 
el moldeo por inyección y el estudio de las condiciones de las cavidades del molde en una 
simple placa. Otras aplicaciones de los sensores ultrasónicos incluyen el control del tiempo 
de retención en la inyección de moldeo y las mediciones de las propiedades del material 
durante el moldeo por inyección.[37] 
Recientemente, las ondas ultrasónicas se han utilizado en la microfabricación de polímeros 
termoplásticos en un intento de proporcionar una solución más eficiente respecto a las 
técnicas de procesado más convencionales. La soldadura a microescala por ultrasonidos se 
ha desarrollado para la fabricación de componentes microfluídicos. En el moldeo por 
inyección, la energía de vibración ultrasónica ha sido utilizada para mejorar las 
microestructuras en las soldaduras.[2] La plastificación de polímeros con ultrasonidos es un 
enfoque alternativo para procesar pequeñas cantidades de un material termoplástico.[3] 
En la plastificación mediante ultrasonidos, la energía de éstos se utiliza para calentar y 
plastificar. La idea básica del proceso es deformar un material cíclicamente a frecuencias 
ultrasónicas. Las deformaciones son aplicadas sobre el material mediante un sonotrodo, 
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efectuándose la plastificación en una cámara desde donde la masa fundida generada se 
inyecta directamente en las microcavidades de un molde. El sistema de procesado permite 
por tanto producir micropiezas en una única etapa.[1] 
 
Figura 4.11-Micropiez procesada mediante micromoldeo por radiación ultrasónica.[39] 
La principal ventaja de la plastificación con ultrasonidos es que el proceso ofrece la 
posibilidad de distribuir sólo la pequeña cantidad de masa fundida que es necesaria para 
rellenar las cavidades del molde y los canales de alimentación.[1] 
Las aplicaciones en el campo del moldeo por inyección están siendo limitadas, a pesar de 
tener ventajas en relación con el moldeo por inyección convencional (tabla 4.1). Algunos de 
los campos de aplicación que actualmente están siendo estudiados son la electrónica[40][41] y 
la biomédica.[42][43] 
Tabla 4.1- Pros y contras de la técnica de medición ultrasónica en el tratamiento de plásticos.[3] 
Pros Contras 
No hay marcas en la superficie de las 
piezas Alta inversión 
Señales integrales, es decir, información de 
partes superficiales y propiedades de las 
partes interiores 
Los parámetros ultrasónicos no son 
fácilmente imaginables, como temperatura 
y presión 
Señales de partes y propiedades del 
proceso  
La interpretación de las señales 
ultrasónicas requiere un gran conocimiento 
del procedimiento 
Más parámetros para el control de calidad 
y documentación de la norma DIN ISO 
9000/9001 
El mecanismo de transporte de 
ultrasonidos es función de T, P, dT/dt y f 
que no son ampliamente exploradasa 
aT: Temperatura; P: Presión; dT/dt: Derivada de la temperatura respecto el tiempo  y f: frecuencia. 
4.5. Nanocompuestos 
Los nanocompuestos han surgido en las dos últimas décadas como una estrategia eficiente 
para incrementar las propiedades estructurales y funcionales de polímeros sintéticos.[44] 
Recientemente, la mezcla de polímeros con nanopartículas (p.e. arcillas o silicatos 
laminares) ha suscitado un gran interés por parte de los investigadores, ya que a menudo 
exhiben una notable mejora de las propiedades de los materiales, en comparación con los 
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de polímeros puros o compuestos convencionales. Estas mejoras pueden incluir altos 
módulos y elevadas tensiones de rotura, estabilidad térmica, disminución de la 
permeabilidad a los gases, disminución de la inflamabilidad, y aumento de la 
biodegradabilidad.[45] 
Teniendo en cuenta esta última propiedad, se ha estudiado en este trabajo la posibilidad de 
preparar nanocompuestos mediante la técnica de micromoldeo por ultrasonidos a partir de 
poliésteres biodegradables y silicatos laminares.[46] En concreto, se han estudiado 
poliésteres alifáticos como la polilactida (PLA), la poliglicolida (PGA), la poli(-caprolactona) 
(PCL) o el polibutileno succinato (PBS), por su biodegradabilidad y biocompatibilidad en el 
cuerpo humano. La introducción de nanocargas (orgánicas e inorgánicas) en los polímeros 
biodegradables, permite preparar nuevos biomateriales con propiedades mejoradas.[44] 
Los nanocompuestos son una nueva clase de materiales donde al menos una de las 
dimensiones de las partículas presenta una escala nanométrica (1-100 nm). Los 
nanocompuestos consisten en una matriz de polímero en la cual las nanopartículas se 
dispersan de forma homogénea.[48] 
La razón principal de la mejora de las propiedades de los nanocompuestos radica en la 
elevada superficie de contacto e interacción interfacial que existe entre la matriz y la 
nanopartícula (p.e. un silicato laminar que puede por otra parte incluir modificantes 
orgánicos para mejorar precisamente la interacción con las moléculas de polímero). Los 
silicatos estratificados están constituidos por capas de silicato con un espesor del orden de 1 
nm, siendo muy elevada la relación longitud-espesor (por ejemplo, 10-1000). Las distintas 
capas se organizan estableciendo interacciones iónicas y con una separación superior a los 
10 nm formando lo que se denominan galerías. Las moléculas de polímero pueden 
incorporarse en las mismas pero en general se requiere de algún compuesto de naturaleza 
orgánica que actúe como agente compatibilizante. Por este motivo las arcillas naturales se 
modifican mediante la adición de estos compuestos dando lugar a arcillas orgánicamente 
modificadas.  La adición de un pequeño porcentaje en peso del modificante orgánico 
permite incrementar la separación entre las capas de silicato y modifica sus características 
superficiales de forma que las moléculas poliméricas pueden interactuar más fácilmente.[45] 
Si el polímero se incorpora en las galerías se obtiene una estructura intercalada pero puede 
suceder que las interacciones interfaciales sean suficientemente elevadas para disgregar las 
láminas y producir una estructura que se denomina exfoliada. En este último caso las 
interacciones interfaciales adquieren su máximo valor y pueden determinar de una forma 
muy significativa las propiedades de los nanocompuestos derivados.[49] Los 
nanocompuestos en los que actualmente se está trabajando mayoritariamente son los que 
incorporan arcillas tipo montmorillonita y nanotubos de carbono tanto de pared simple como 
múltiple.[49] 
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Teniendo en cuenta que las arcillas estratificadas que se deben agregar a la matriz 
polimérica han de ser de tamaño nanométrico, los filosilicatos presentan un especial interés. 
En concreto, la montmorillonita tiene claras ventajas al ser abundante, tiene un coste 
reducido y es respetuosa con el medio ambiente.[46][47] Su dispersión dentro de las matrices 
de poliésteres degradables puede conducir como ya se ha indicado a mejoras considerables 
de propiedades y a ampliar el ámbito de aplicación de estos materiales.[46] La arcilla indicada 
está presente típicamente en concentraciones inferiores al 5% en peso.[51][57] Las 
interacciones resultantes con la matriz de polímero pueden mejorar sustancialmente muchas 
de las propiedades físicas, tales como rendimiento mecánico,[58] resistencia de barrera[59] y la 
inflamabilidad.[60] En el caso de polímeros biodegradables, la biodegradabilidad, incluso, 
podría mejorarse.[61] 
Las arcillas de montmorillonita naturales consisten en varios cientos de partículas similares a 
placas individuales de dimensiones 1μm·1μm·1nm, que se mantienen unidas por fuerzas 
electrostáticas con una distancia de aproximadamente 0.3 nm entre dos partículas 
adyacentes. La figura 4.12 muestra la estructura de esta arcilla a nivel atómico. 
 
Figura 4.12-Estructura 2:1 típica de una arcilla de filosilicatos: capa central octaédrica constituida por 
cationes de aluminio (Al3+); dos capas tetraédricas constituidas principalmente por átomos de sílice 
(Si) y oxígeno (O). [25][45][62][63]  
En estos materiales estratificados, los enlaces entre los átomos de las capas son muy 
fuertes, pero las interacciones entre las capas son más débiles. Esta característica permite 
una fácil separación de las capas constitutivas. La montmorillonita se compone de tres 
subunidades: una capa octaédrica central que consiste en cationes de aluminio (Al3+) y dos 
capas tetraédricas que constan principalmente de átomos de sílice (Si) y oxígeno (O). En la 
capa octaédrica algunos de los cationes de Al3+ son sustituidos por cationes Mg2+ lo que da 
lugar a una carga negativa neta sobre la capa. Del mismo modo, algunos de los cationes de 
Si4+ pueden ser sustituidos por cationes de Al3+ dando lugar de nuevo a una carga neta 
negativa en la capa tetraédrica. En las arcillas naturales las cargas resultantes se 
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neutralizan con la presencia de cationes, Na+, K+ y Ca2+. Como se ha indicado la brecha 
entre las capas de silicato es conocida como galería.[63] La mezcla de arcillas naturales con 
polímeros rara vez conduce a la formación de nanocompuestos. La dispersión homogénea 
en la fase orgánica del polímero se ve obstaculizada por la naturaleza hidrófila de la arcilla. 
La figura 4.13 muestra un procedimiento general para aumentar la compatibilidad: los 
cationes presentes en la naturaleza como Na+, Ca2+, o K+ se intercambian con tensioactivos 
catiónicos tipo alquilamonio o alquilfosfonio. 
 
Figura 4.13-Intercambio iónico entre Na+ y cationes de alquilamonio para aumentar la compatibilidad 
de la matriz de arcilla y conseguir una dispersión homogénea. 
Como se ha comentado anteriormente, la correcta dispersión de estos modificantes 
orgánicos entre las capas de silicato proporciona un espacio asequible para la incorporación 
del polímero/relleno que es muy superior al disponible en las arcillas naturales. Según la 
forma como se incorpora la arcilla en la matriz polimérica y del grado de interacción entre el 
material inorgánico y orgánico podemos hablar de tres tipos de estructuras principales en los 
nanocompuestos [45][63] (figura 4.14):  
- Nanocompuestos inmiscibles: Las nanopartículas prácticamente no interaccionan con la 
matriz polimérica y forman grandes agregados. En este caso la adición de las 
nanopartículas no repercute en un cambio apreciable de propiedades.   
- Nanocompuestos intercalados: Las cadenas de polímero se sitúan entre las capas de la 
arcilla dando lugar a una estructura regular en la que la distancia interlaminar se 
incrementa respecto al valor característico de la arcilla inicial.  
- Nanocompuestos exfoliados: Las interacciones muy favorables que se establecen entre 
el polímero y la arcilla originan una disgregación completa del silicato. Las capas de 
silicato aparecen aisladas dentro de la matriz polimérica.[45] Una cantidad muy reducida 
de arcilla puede dar lugar a una elevada variación en las propiedades del 
nanocompuesto en el caso que éste adopte una estructura exfoliada, diferenciándose por 
tanto claramente con el comportamiento observado cuando se obtiene un 
nanocompuesto inmiscible. [62][63]  
= Na+
N+ N+ N+ N+
N+ N+ N+ N+
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Figura 4.14-Representación esquemática de las organizaciones típicas que pueden observarse en 
nanocompuesto derivados de arcillas.[45][63] 
4.6. Liberación controlada de fármacos 
En la actualidad, se está realizando un enorme progreso en los tratamientos médicos a 
través de la aplicación de polímeros degradables, ya que tienen la ventaja de ser 
degradados y eliminados del cuerpo una vez logran su objetivo.[17][35][64] Estos materiales 
son ampliamente utilizados en cirugía ósea, ortopédica y odontología, como por ejemplo 
dispositivos de fijación ortopédicos, reemplazo y reparación de tejidos humanos[17][20][21] y la 
lucha contra la insuficiencia de órganos.[20] 
Los sistemas de liberación controlada de fármacos no son un tema reciente en el campo 
biomédico. Sin embargo, están siendo investigados casi de manera continuada desde la 
década de 1940, cuando se desarrolló el primer sistema de suministro de fármaco con el fin 
de elevar su concentración en la sangre, disminuyendo por lo tanto la periodicidad de la 
absorción del fármaco por el paciente. La creciente necesidad de mejorar la atención 
sanitaria ha sido la fuerza motriz para el crecimiento de este campo de investigación,[19][24] 
donde los polímeros son típicamente el material de elección para tales aplicaciones, debido 
a sus diversas propiedades mecánicas, físicas y químicas, además de su facilidad de 
manejo y de fabricación.[65] 
Una de las áreas más activas de investigación y desarrollo en la administración de fármacos 
implica la fabricación de matrices de liberación controlada, que pueden ser definidas como 
dispositivos que administran un agente terapéutico en una ubicación deseada del cuerpo y/o 
proporcionar una liberación oportuna de tal agente.[65] El objetivo principal de este tipo de 
sistema es la de facilitar la dosificación y la duración del efecto del fármaco, minimizando el 
daño en el paciente y la mejora de la salud, ya que permite reducir la frecuencia de la dosis. 
La mayoría de los sistemas de administración de fármacos que se aplican actualmente en 
los pacientes son capaces de tasar y/o controlar el tiempo de liberación. Estos sistemas, 
tienen ciertas ventajas terapéuticas, como por ejemplo la previsibilidad in vivo de la 
velocidad de liberación, minimizar los niveles plasmáticos máximos, y por lo tanto, una 
disminución del riesgo de reacciones adversas. También debe mencionarse la duración 
prolongada de la acción terapéutica,[19] así como el suministro localizado del fármaco a un 
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compartimento del cuerpo en particular. De esta forma se puede reducir el nivel de fármaco 
sistémico, mejorar la conservación de los medicamentos que se destruyen rápidamente por 
el organismo (sobre todo para moléculas biológicamente sensibles tales como proteínas), 
reducir la necesidad de cuidados de seguimiento[23] y reducir las molestias derivadas del 
tratamiento.[19] 
Los polímeros biodegradables pueden permitir un uso más eficaz de la droga, el cual, sólo 
es eficaz por rutas que incluyen:  
- Proporcionar concentraciones sistémicas eficaces del fármaco, es decir, evitar el 
período potencialmente tóxico por sobredosificación que puede ocurrir al principio de un 
período de dosificación y la prevención de la subdosificación ineficaz que puede ocurrir 
al final del período de dosificación. 
- Suministro localizado de altas concentraciones de la droga, evitando las 
concentraciones y los efectos de la droga no deseados en ubicaciones alejadas del sitio 
de tratamiento de la enfermedad, la protección del fármaco desde el metabolismo del 
cuerpo y los mecanismos de limpieza a medida que se libera el fármaco. 
- Focalización del fármaco en células y lugares particulares dentro del cuerpo. 
- Focalización del fármaco a los orgánulos y sitios particulares dentro de las células del 
individuo.[22] 
Los sistemas de liberación se han aplicado en varias terapias, concretamente, en 
tratamientos contra el cáncer, de insulina, agentes antiinflamatorios, factores de crecimiento, 
anticonceptivos,[19] el desarrollo de vacunas y sistemas de administración de fármacos auto-
regulados. Estos tratamientos se han desarrollado con éxito, pero la liberación de estas 
sustancias es un componente esencial en la investigación de nuevos fármacos.[19] 
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5. Material y métodos 
En este apartado se incluyen las especificaciones técnicas de los materiales analizados, las 
principales características del equipo de moldeo por ultrasonidos y una descripción de cada 
técnica utilizada en los análisis de las piezas poliméricas moldeadas. 
5.1. Especificaciones técnicas de los materiales 
 Bionolle® 1001D 
El Bionolle® (PBS) empleado en este estudio es un producto comercial de Showa High 
Polymer® (Japón), desarrollado desde 1990. Se obtiene mediante reacciones de 
policondensación del glicol (1,4-butanodiol) con ácidos alifáticos dicarboxílicos (ácido 
succínico y adípico) ya que, de esta forma se puede controlar el peso molecular y obtener 
Bionolle® de alto peso molecular.[30] 
Actualmente se comercializan diferentes series de Bionolle®: polibutileno succinato (PBS), 
correspondiente a la serie 1000, y polibutileno succinato adipato (PBSA) correspondiente a 
la serie 3000. Éste último, con un alto contenido en ácido adípico corresponde a la serie 
5000. Dentro de cada una de las series anteriores se pueden diferenciar diferentes tipos de 
Bionolle® según sus propiedades físicas y químicas.  
Para la realización de este proyecto se ha utilizado Bionolle®1001D, en la tabla 5.1 se 
muestran sus principales propiedades.[67][68] 
La policondensación es una reacción química a partir de la cual se obtienen polímeros 
mediante la combinación de monómeros bifuncionales o polifuncionales. De esta reacción 
se obtiene un subproducto de bajo peso molecular como por ejemplo agua, alcoholes y 
haluros de hidrogeno. La figura 5.1 muestra la reacción de policondensación entre el ácido 
succínico y el 1,4-butanodiol para la obtención del Bionolle®1001D.[38] 
 
Figura 5.1-Síntesis por policondensación del Bionolle®.[31] 
El Bionolle® se utiliza para procesar una gran cantidad de productos como por ejemplo films, 
láminas, filamentos, productos de espuma moldeada y productos para inyección. Por eso, el 
alcance de los campos de aplicación es cada vez mayor, y actualmente se utiliza no sólo en 
la agricultura sino también en aplicaciones de pesca, ingeniería civil, construcción y menaje. 
Micromoldeo mediante ultrasonidos. Encapsulación de fármacos y preparación de nanocompuestos Pág. 32 
 
El Bionolle® se descompone en la naturaleza en CO2 y H2O gracias a la acción de las 
enzimas extracelulares de los microorganismos.[67] 
Tabla 5.1-Tabla de propiedades del Bionolle®.[30][67][70][71] 
 Valor típico 
Tipo Estructura molecular Lineal 
Temperatura de fusión [K] 363 – 393 
Temperatura de transición vítrea [K] 228-263 
Temperatura de cristalización [K] 353 
Peso molecular [g/mol]    Mn(x104) 
                                          Mw(x105) 
                                          PDI 
5.9 
1.75 
3.0 
Índice de fluidez (463K) [g/10 min]a 1.5-26 
Elongación a la rotura [%]b 660 
Resistencia a la tracción [Mpa] b 33 
Módulo de Young [MPa] b 470 
Límite elástico [MPa] c 33.6-36.4 
Rigidez ·102 [MPa] d 5.6-6.6 
Densidad ·103  [kg/m3] e  1.26 
Calor de combustión [J/g] 72 
       Normativa: aJIS K-72103, bISO 527-3, cJIS-K7113, dJIS-K7203, eJIS-K7112. 
 Nanocompuestos 
En el presente trabajo se ha estudiado el efecto de cuatro filosilicatos laminares 
diferentes para la formación de nuevos nanomateriales compuestos: montmorillonita 
sódica prístina (Nanofil® 757,Süd Chemie®, ODA), la cual es una arcilla sin ningún 
tratamiento de superficie orgánico, y la arcilla orgánica montmorillonita de octadecilo de 
amonio (Nanofil® 848, Süd Chemie®, ODA), la cual se produce a partir de silicatos 
naturales o sintéticos, de alta pureza, formándose capas a base de montmorillonita. La 
densidad de los polímeros reforzados con cargas de nanocompuestos es sólo 
ligeramente mayor que los polímeros sin rellenar, lo que conduce a una ventaja sobre el 
peso, factor importante especialmente en automoción. El Nanofil®, abarca una amplia 
gama de aplicaciones, en las que ayuda a mejorar las propiedades mecánicas y térmicas, 
así como las características de barrera de polímeros termoplásticos y termoestables: 
- Rigidez mejorada sin pérdida de resistencia al impacto. 
- Mejora de la temperatura de descomposición térmica. 
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- Mejora de la transparencia. 
- Características de barrera mejoradas. 
- Mejora de la resistencia a la llama por la formación de una red tridimensional 
inorgánica.[72] 
Los otros dos compuestos estudiados han sido la Cloisite® 20A (Southern Clay Products®, 
2MH2HT, del inglés dimethyl, dihydrogenated tallow, quaternary ammonium)[73] y la 
Cloisite®25A (Southern Clay Products®, 2MHTL8, del inglés dimethyl, dehydrogenated 
tallow, 2-ethylhexyl quaternary ammonium).[74] Estos dos compuestos son arcillas 
naturales tipo montmorillonita modificadas con una sal de amonio cuaternaria, donde la 
cadena larga es una molécula denominada Hydrogenated Tallow (se compone 
principalmente de triglicéridos (grasa), cuyos componentes principales se derivan de los 
ácidos esteárico y oleico) que posee ~65% C18, ~30% C16, ~%5 C14 y aniones de 
cloruro. La Cloisite®20A es un aditivo para plásticos y caucho que mejora diversas 
propiedades físicas, como el refuerzo, también puede actuar como retardante sinérgico 
de la llama y presentar efecto barrera. La Cloisite®25A también mejora las propiedades 
físicas del plástico, como el refuerzo y el efecto barrera. 
En la tabla 5.2 se resumen las arcillas empleadas mostrando la estructura química de los 
modificantes orgánicos.  
Tabla 5.2- Arcillas empleadas y estructura química de los modificantes orgánicos. [72][73][74]  
Arcilla Estructura química del modificador orgánicoa 
Nanofil 757 Montmorillonita natural (Na+) 
Nanofil 848 
 
Cloisite 20A 
 
Cloisite 25A 
 
aT: grasa (~65% C18, ~30% C16, ~5% C14); HT: grasa hidrogenada. 
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 Fármacos 
Parte del proyecto se basa en la incorporación de fármacos, por lo que se han escogido tres 
tipos diferentes para realizar el estudio: 
 Clorhexidina® 
El primer tipo de fármacos pertenece a las biguanidas, que son principios activos que 
poseen un amplio espectro de actividad antibacteriana. Se incluyen en este grupo la 
clorhexidina (CHX), alexidina y las biguanidas poliméricas como la 
polihexametilenbiguanida (PHMB).[75] 
Para este proyecto se ha escogido el diacetato de clorhexidina monohidrato 
(Clorhexidina®, Sigma-Aldrich Química®), el cual es el representante más característico 
de las biguanidas (figura 5.2). Es uno de los antisépticos quirúrgicos más importante y el 
antiséptico bucal más empleado, además de ser utilizado mayoritariamente por su 
eficacia y amplio espectro de actividad.[75][76] 
La Clorhexidina® es un compuesto insoluble en agua, por ello la versión más utilizada es 
su modificación como gluconato de clorhexidina, por su solubilidad tanto en agua como 
en alcohol. Tiene una buena estabilidad a temperatura ambiente y a un pH comprendido 
entre 5 y 8, no obstante es muy inestable en solución. Debe protegerse de la luz, ya que 
el calor provoca la descomposición en cloroanilina y en presencia de materia orgánica se 
inactiva fácilmente.[77] 
La Clorhexidina® tiene como centro de acción primario la membrana citoplasmática, en 
consecuencia se produce una modificación en la permeabilidad debido a la interacción 
electroestática con los ácidos fosfolípidos. Tanto en bacterias como en levaduras la 
absorción por difusión pasiva a través de las membranas es muy rápida, llegando a un 
efecto máximo en 20 segundos.[78][79] Se produce una alteración de la permeabilidad 
osmótica de la membrana y una inhibición de las enzimas del espacio periplasmático al 
trabajar a bajas concentraciones, en cambio a concentraciones altas origina la 
precipitación de las proteínas y ácidos nucleicos.[75] 
La Clorhexidina® posee un amplio espectro de acción. Es bactericida tanto sobre 
bacterias Gram positivas como Gram negativas. Las microbacterias son altamente 
resistentes a la Clorhexidina®, si bien puede tener una acción bacteriostática sobre ellas, 
y tiene poco efecto sobre las esporas de bacterias en germinación aunque inhibe su 
crecimiento. Es activa frente a levaduras y mohos.[80] 
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Las ventajas que justifican el empleo de la Clorhexidina® son la acción germicida rápida y 
su duración prolongada, gracias a que ésta sustancia tiene una gran adhesividad a la piel 
y un buen índice terapéutico. Los beneficios de su uso son principalmente:[76][77] 
- Acción bactericida rápida. 
- Actividad residual duradera, entre 6 y 8 horas. 
- Reducción rápida del número de bacterias de la piel. 
- Efecto antiséptico prolongado. 
- Amplio espectro de actividad. 
- Activa en presencia de materia orgánica. 
- Ayuda a prevenir la contaminación cruzada. 
- Prevenir crecimiento microbiano durante aproximadamente 29 horas. 
 
Figura 5.2-Representación esquemática de la molécula de Clorhexidina®. 
 Triclosan® 
El 2,4,4’-tricloro-2’-hidroxidifenil éter, (Triclosán® o Irgasán®, Sigma-Aldrich®) (figura 5.3), es 
un potente agente antibacteriano y fungicida de amplio espectro. Niveles muy bajos de 
Triclosán® (TCS) (por debajo del orden de las ppm) evitan el crecimiento de las bacterias 
Escherichia coli (E. coli) y Micrococcus luteus (M. luteus). Su mecanismo de acción es 
mediante la difusión a través de la membrana citoplasmática e inhibición de la síntesis de 
RNA, lípidos y proteínas.[81][82] 
Es un polvo blanco cristalino, de olor débilmente aromático y de baja solubilidad en agua 
(0,01g/L a 20ºC), sin embargo, se disuelve en un medio básico (p.e. NaOH 1 M). Presenta 
un punto de fusión (Tf) entre 55-60ºC. Su elevada lipofilicidad, permite que sea liberado a 
través de la piel, característica relevante del TCS, por este motivo se incorpora en los 
polímeros sintéticos por un proceso de fusión conjunta.[83] 
 
Figura 5.3-Representación esquemática de la molécula de Triclosán® o Irgasán®. 
El TCS se emplea en productos hospitalarios como soluciones para lavado de manos en el 
quirófano o jabones para lavado de pacientes y productos de consumo diario como 
desodorante, dentífricos o colutorios bucales.[84] 
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 Ibuprofeno® 
El α-metil-4-(isobutil) fenilacético, (Ibuprofeno®, IBU, Sigma-Aldrich®) (figura 5.4), es un 
agente antiinflamatorio no esteroideo y un antipirético (disminución de la fiebre), 
ampliamente utilizado. También es un analgésico (alivio del dolor) efectivo y puede utilizarse 
para la terapia de la artritis.[85][88] Se ha comprobado que funciona de forma rápida y eficaz 
para aliviar el dolor (de leve a moderado) en cualquier parte del cuerpo.[88] Su uso más 
común es como un calmante para los síntomas de fiebre, dolores menstruales, dolores de 
cabeza, artritis y muchos otros dolores comunes.[88][90] 
Sin embargo, la biodisponibilidad del Ibuprofeno® es relativamente baja después de la 
administración oral, ya que es prácticamente insoluble en agua. Para mejorar la solubilidad 
del Ibuprofeno® se han realizado varias formulaciones orales, como por ejemplo el 
profármaco, el complejo de inclusión, la microencapsulación y la dispersión sólida. Sin 
embargo, su eficacia es a menudo acompañada por una alta incidencia de reacciones 
adversas, en particular trastornos gastrointestinales, y tiene un sabor amargo,[88][89] por lo 
que se han desarrollado formas alternativas de dosificación.[88] Para reducir estos efectos 
secundarios, la mayoría de las formulaciones son revestidas con una película.[89] 
Se ha demostrado que la morfología del Ibuprofeno® está influenciada por la polaridad del 
disolvente utilizado en el proceso de cristalización.[88] Su baja solubilidad y compresibilidad 
hace que sea inadecuado para la formación de comprimidos por el método de compresión 
directa debido a su recuperación elástica excesiva.[90] 
 
Figura 5.4-Representación esquemática de la molécula de Ibuprofeno®. 
5.2. Características del equipo de ultrasonidos 
La plastificación por ultrasonidos se basa en el principio en el cual la energía de oscilación 
mecánica se disipa en energía térmica. Las oscilaciones se transfieren al polímero mediante 
un sonotrodo de ultrasonidos, conociéndose este método como soldadura por ultrasonidos. 
El sonotrodo forma parte de una prensa de soldadura por ultrasonidos convencional.[1] 
Las investigaciones sobre la plastificación mediante ultrasonidos muestran que las 
temperaturas de fusión durante el proceso dependen del material utilizado, la geometría 
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inicial (por ejemplo, la forma de cilindros, gránulos o polvo) y el parámetro de configuración 
elegido por el usuario.[1] 
Para realizar este proyecto se ha empleado una máquina de moldeo mediante 
ultrasonidos (Sonorus®) dotada de un generador de 1000 W de potencia y 30 kHz de 
frecuencia (prototipo fabricado por Ultrasion®), cuyo diagrama esquemático se muestra en 
la figura 5.5. El aparato se basa en un controlador (generador de ultrasonido digital de 
Mecasonic®, modelo DG sistema digital 3010) que permite regular el tiempo de oscilación, 
la presión de moldeo y la amplitud de la onda de ultrasonido; un transductor (Mecasonic®) 
que convierte la energía eléctrica en energía cinética (creando un movimiento 
ondulatorio); un sistema de presión neumática (Ultrasion®) que es capaz de aplicar una 
presión de moldeo constante al material mientras se está produciendo la onda de 
ultrasonidos mediante la punta de un sonotrodo; un molde (Ascamm); y una unidad 
acústica (Mecasonic®), que consiste principalmente en un Booster y un sonotrodo. El 
Booster es el elemento que amplifica o reduce la amplitud de las ondas mientras que el 
sonotrodo transfiere la energía vibracional al material, así como proporciona la presión 
necesaria para introducirlo en el molde. La energía vibratoria generada depende del nivel 
de amplitud en la punta del sonotrodo. Esta vibración ayuda a controlar la cantidad de 
energía que el sistema proporciona al polímero a fin de fundir y alcanzar las propiedades 
de flujo apropiadas para permitir el llenado de las cavidades.  
 
Figura 5.5-Representación esquemática de una máquina de micromoldeo por ultrasonidos. 
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El proceso de producción se lleva a cabo introduciendo el material en la cámara de 
plastificación, a continuación el sonotrodo baja sobre el material y comienza a oscilar 
cuando se alcanza una fuerza predefinida. El polímero empieza a fundirse y se introduce en 
el molde empujado por el sonotrodo, que cumple la función de un émbolo en esta etapa del 
proceso. Las diferentes etapas del proceso son visualizadas en la figura 5.6. 
 
Figura 5.6-Esquema del proceso de plastificación con ultrasonidos: a) Posición inicial del sonotrodo, 
b) Introducción del material, c) Inicio de compresión y d) Etapa de solidificación. 
El proceso de moldeo consta de tres etapas:  
1. Etapa de llenado: En principio, se produce una fase de compresión muy corta. En 
esta primera etapa del proceso, el sonotrodo se desplaza hacia abajo a una 
velocidad considerablemente rápida. Debido a la concentración de energía en los 
puntos donde los dos cuerpos se tocan entre sí, el material se calienta de manera 
autoamplificada.[1] Por lo tanto el material es fundido e inyectado en la cavidad de un 
molde.[37] 
2. Embalaje/ etapa de contención: Cuando todo el sistema (cámara de plastificación y 
cavidad) se llena con el material, la masa fundida se comprime. Por lo tanto el 
sonotrodo baja y reduce su velocidad.[1] 
3. Etapa de solidificación o cooling time: Se realiza un mantenimiento de la presión, 
comparable al efecto de un proceso de moldeo por inyección convencional, que se 
logra aplicando una fuerza de compresión algunos segundos adicionales, después 
de que el sonotrodo termine su oscilación.[1] Finalmente, la pieza se expulsa y se 
reinicia el ciclo.[37] 
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5.3. Técnicas espectroscópicas 
5.3.1. Espectroscopia infrarroja (FT-IR) 
Cada compuesto orgánico presenta un espectro de infrarrojo característico por lo que 
éste puede emplearse junto a otras técnicas para proceder a su identificación. 
El espectro de infrarrojo se obtiene haciendo incidir una radiación electromagnética de 
longitud de onda variable en la zona del infrarrojo sobre una delgada película del material. 
El espectro de la radiación resultante revela la existencia de bandas de absorción, 
debidas a vibraciones particulares de los grupos atómicos. La zona del infrarrojo medio 
(4000-400 cm-1) es especialmente útil ya que corresponde a las absorciones energéticas 
asociadas a frecuencias vibracionales de los enlaces moleculares. Solamente son activas 
en el infrarrojo las vibraciones que entrañan una variación del momento dipolar 
eléctrico.[91] 
Si se expone la muestra a radiación infrarroja se puede detectar la luz transmitida, es 
decir puede evaluarse  la cantidad de energía absorbida para cada longitud de onda (en 
la práctica se utiliza el número de onda) como porcentaje de transmitancia (%T). En 
función de la naturaleza de los enlaces presentes en la molécula, la longitud de onda de 
la absorción variará puesto que cada enlace molecular presenta niveles vibracionales de 
distinta energía. De éste modo se pueden asignar los distintos grupos funcionales 
presentes en la muestra mediante la observación de las bandas correspondientes a las 
frecuencias de absorción de los distintos grupos moleculares.  
Entre los distintos métodos de muestreo en espectroscopia infrarroja el ATR (Attenuated 
Total Reflectance), también conocido como IRS (Internal Reflection Spectroscopy), 
permite el análisis de muestras poliméricas de baja transmisión (muestras opacas) sin 
necesidad de disolverlas o formar pastillas con sales de iones no absorbentes de 
radiación IR, como el KBr. Éste accesorio se basa en un método de contacto en el cual 
está presente un cristal o material cristalino con un elevado índice de refracción que 
permite la penetración de la radiación infrarroja dentro de la muestra. Esta técnica 
presenta una mayor sensibilidad pero su coste también resulta elevado.[92][93] 
Los espectros de absorción de infrarrojos se registraron en un espectrómetro de 
transformada de Fourier FT-IR 4100 Jasco controlado por ordenador mediante el 
software Spectra Análisis. El espectrómetro está acoplado con un accesorio de reflexión 
total atenuada (ATR) modelo Specac MKII Golden Gate Heated Single Reflection 
Diamond ATR, de reflexión única, con una placa superior de cristal de diamante, lentes 
de ZnSe y un controlador de temperatura de alta estabilidad West 6100+ (figura 5.7). 
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La absorción de la muestra se registró en el rango de los 4000-550 cm-1 acumulándose 
32 barridos en cada análisis. La medida se realiza sobre la superficie del material, por lo 
que se analizaron tanto las probetas fabricadas como las muestras en polvo sin 
necesidad de efectuar ningún tratamiento previo. 
 
Figura 5.7-Equipo FTIR 4100 Jasco.[95] 
5.3.2. Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear (RMN) 
La técnica de RMN se utiliza para complementar la información obtenida por FT-IR y 
verificar la constitución química de la molécula y la disposición de sus enlaces. Además, 
permite determinar la presencia de grupos terminales asociados a muestras de bajo peso 
molecular (monómeros u oligómeros). A su vez, esta técnica puede utilizarse para 
efectuar el seguimiento de una reacción de polimerización, considerando que ésta ha 
finalizado cuando no se detectan trazas de monómero u oligómero. También es una 
técnica especialmente útil para comprobar la ausencia de reacciones secundarias que 
den lugar a moléculas. 
La espectroscopia de resonancia magnética nuclear es una técnica espectroscópica 
basada en la energía necesaria para efectuar un cambio de orientación de los espines de 
ciertos núcleos atómicos. Los núcleos activos son los que disponen de un momento 
magnético nuclea resultante, es decir un spin no nulo. Esta condición no la cumplen los 
núcleos con número másico par (como el 12C, 16O, 32S), pero si núcleos fundamentales en 
compuestos orgánicos como son el 1H y el 13C.[91] 
El análisis de RMN se realiza en disolución, utilizando disolvente que no contengan los 
núcleos a analizar. Para adquirir los espectros de 1H-RMN del polibutileno succinato, se 
utilizó una cantidad de muestra de unos 20 mg, 1mL de CDCl3 como solvente y 
tetrametilsilano como referencia interna. El equipo utilizado fue un Bruker AMX300  y la 
temperatura de trabajo 25ºC. 
5.3.3. Espectroscopia de absorción (UV-Vis) 
La técnica de espectroscopia de absorción, de la misma manera que la de FT-IR y RMN, 
se basa en la absorción de energía de una longitud de onda (λ) determinada, y que es 
característica de algunos grupos distintivos (p.e. aromáticos y cromóforos) del compuesto 
químico estudiado. En este caso, la absorción de luz ultravioleta y visible se produce 
cuando los electrones de una molécula pasan de un orbital de baja energía (p.e. 
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enlazante) a otro orbital de mayor energía (p.e. no enlazante), es decir, cuando los 
electrones son excitados. 
La diferencia energética entre estos orbitales moleculares se relaciona con las longitudes 
de onda de las ondas absorbidas. Dichas longitudes de onda se encuentran entre 190 y 
780 nm y por tanto en la zona del espectro de absorción ultravioleta-visible (UV-Vis).  
En el espectro UV-Vis normalmente sólo se aprecian 2 ó 3 grandes bandas y en general 
son anchas, debido a que los electrones pueden tener muchos niveles energéticos 
dependiendo del entorno (vibraciones y/o rotaciones). Es por este motivo que se suele 
representar como un solo nivel energético lo que en realidad son muchos subniveles.  
El espectrofotómetro recoge todas estas pequeñas variaciones de absorción y da una 
banda ancha, obteniendo como resultado el valor de la transmitancia máxima.[96] 
 
Figura 5.8-Espectrofotómetro SHIMADZU UV-3600. 
En este trabajo, para la espectroscopia de absorción se utilizó un espectrofotómetro 
SHIMADZU UV-3600 (figura 5.8), para cuantificar los ensayos de liberación de la CHX, el 
IBU y el TCS. Las muestras líquidas recogidas se depositan en una cubeta de cuarzo y la 
absorbancia se lee a una longitud de onda, determinada previamente, como aquella en la 
que la droga disuelta en el medio utilizado presenta una absorbancia máxima.  Para 
determinar la concentración de CHX, IBU y TCS en las muestras sus absorbancias fueron 
procesadas usando una curva patrón o estándar determinada explícitamente para cada 
droga. 
5.4. Métodos de análisis estructural 
5.4.1. Microscopía electrónica de barrido (SEM) 
La microscopía electrónica de barrido (SEM, Scanning Electron Microscopy) es una técnica 
que permite la observación y caracterización superficial de materiales inorgánicos y 
orgánicos. Se obtiene información morfológica del material cuando un haz de electrones 
incide en su superficie.[97][98] Con él se puede apreciar la ultraestructura de muestras 
microscópicas, detallando de manera extraordinaria, los aspectos. Las principales 
características del SEM son la alta resolución (≈100 Å) que permite que características 
espacialmente cercanas en la muestra puedan ser examinadas a una alta magnificación; la 
gran profundidad de campo, que da una apariencia tridimensional a las imágenes y permite 
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que se enfoque a la vez una gran parte de la muestra; y la sencilla preparación de las 
muestras.[99][100] 
La cámara donde se introduce la muestra trabaja al vacío. En la parte superior de ésta se 
sitúa el cañón de electrones, el cual produce el haz de electrones, que posteriormente 
generará la imagen. La muestra es enfocada gracias a una serie de lentes 
electromagnéticas situadas en la columna. Los electrones de alta intensidad inciden sobre la 
muestra y los electrones dispersados de alta intensidad son captados por detectores que los 
convierten en una señal digital captada por una pantalla.[101] 
Para que la técnica del SEM se pueda aplicar sobre el material es necesario que la muestra 
sea conductora. En el caso de que no lo sea se le debe hacer un tratamiento previo, que 
consiste en recubrir la muestra con una capa delgada de material conductor (oro o carbono). 
Las inspecciones de la morfología se realizaron por medio de microscopía electrónica de 
barrido utilizando un microscopio Focus Ion Beam Neón-40 (Carl Zeiss®, Alemania). El 
recubrimiento de carbono se llevó a cabo mediante el uso de un electroevaporador de 
metales modelo Mitec K950 SputterCoater (dotado con un monitor de espesor de película 
k150x). Éste permite obtener un recubrimiento por pulverización catódica del metal (p.e. 
carbono) utilizando un campo eléctrico elevado, una atmósfera inerte de N2 (g), y vacío. Las 
muestras fueron visualizadas con un voltaje de aceleración de 5 kV para evitar  la fusión de 
las muestras orgánicas. 
 
Figura 5.9-Equipo SEM Focus Ion Beam Zeiss.[102] 
5.4.2. Microscopía electrónica de transmisión (TEM) 
En la microscopia electrónica de transmisión un haz de electrones de alta energía 
atraviesa la muestra estudiada por lo que esta debe prepararse en forma de película 
delgada. El microscopio electrónico de transmisión es capaz de generar un haz de 
electrones al aplicar una elevada tensión (100 kV), y concentrarlo sobre la muestra 
mediante un sistema de campos electromagnéticos (equivalentes a las "lentes" de un 
microscopio óptico). La interacción entre los electrones y la muestra se manifiesta en 
varias formas de dispersión de los electrones, que dependen del espesor, densidad y 
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cristalinidad del material. El proceso de dispersión incluye la dispersión elástica, inelástica 
y la absorción. 
La microscopía electrónica está basada en el comportamiento dual de los electrones, 
empleando radiación electromagnética cuya longitud de onda es del orden de 0.01 Å. El 
microscopio de transmisión da lugar a imágenes directas de la muestra, pero asimismo 
puede generar diagramas de difracción de electrones al cambiar la configuración de las 
lentes electromagnéticas. La información recogida en el diagrama de difracción de 
electrones consiste en un conjunto de reflexiones hk0, cuando la radiación 
electromagnética es paralela al eje cristalográfico c de la muestra. A partir de este 
diagrama se pueden determinar los parámetros a y b del cristal y datos que pueden 
ayudar a dilucidar el grupo espacial e incluso la estructura cristalina del material. La 
microscopia electrónica puede operar en campo claro (bright field) el cual permite una 
observación directa de la morfología del material y campo oscuro, en el cual las áreas 
oscuras representan un contraste de difracción o de amplitud, y son zonas donde las 
radiaciones trasmitidas caen fuera de las aperturas del microscopio. 
Para observar la morfología del cristal se suele realizar un sombreado ya que permite 
obtener detalles de la superficie. El sombreado también permite conocer de forma 
aproximada el grosor lamelar. Se puede afinar dicho espesor utilizando la difracción de 
rayos X de bajo ángulo sobre sedimentos de cristal (mat). 
Las micrografías de TEM se registraron en un microscopio electrónico de transmisión 
Philips TECNAI 10 operando a 100kV. En concreto, se evaluó la estructura de los 
nanocompuestos y para ello se realizaron cortes ultrafinos (menos de 100 nm) de las 
muestras, a temperatura ambiente y utilizando un micrótomo Sorvall Porter-Blum 
equipado con una cuchilla de diamante. Finalmente, se recogieron en una cubeta llena de 
agua y se depositaron sobre rejillas de cobre recubiertas de carbono.  
 
Figura 5.10-Equipo TEM Philips TECNAI 10. 
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5.4.3. Difracción de rayos X 
Esta técnica se utiliza habitualmente para determinar la estructura de un compuesto 
cristalino y también para obtener información sobre estructuras supramoleculares (p.e. el 
espesor de las lamelas cristalinas, utilizando en este caso la difracción a bajo ángulo), 
también puede ser útil para determinar de una forma absoluta el grado de cristalinidad de 
una muestra.  
Los rayos X que inciden en un material son dispersados por los electrones que forman 
partes de los átomos dando lugar a una radiación emergente en forma de abanico. En un 
fenómeno de dispersión (scattering) se observará radiación emergente a cualquier ángulo 
respecto a la dirección de incidencia. Cuando la muestra se encuentra ordenada (cristal) 
se producen efectos de cancelación y adición entre las emergentes que conducen al 
fenómeno de difracción. En este caso solo se observa por tanto, radiación emergente en 
algunas direcciones privilegiadas que forman unos ángulos determinados respecto a la 
dirección de incidencia. El conocimiento de los valores de estos ángulos permite 
determinar el tipo de celdilla cristalina que define el ordenamiento, mientras que la 
medida de la intensidad emergente a cada ángulo sirve para resolver la estructura, es 
decir, conocer en el caso de un polímero su conformación molecular y el 
empaquetamiento resultante entre las cadenas. En los experimentos de difracción se 
utiliza una radiación monocromática (generalmente de una longitud de onda, l,  de 0.1542 
nm, al emplearse la radiación generada en tubos de rayos X con ánodo de cobre). Los 
ángulos de difracción (2) se pueden relacionar con los espaciados característicos entre 
planos cristalográficos (dhkl), utilizando la ley de Bragg: 
2dhklsenθ=nλ 
Los índices de Miller, hkl, se utilizan para designar las distintas familias de planos 
cristalográficos. Éstas corresponden a una sucesión de planos equidistantes en los que el 
primero pasa por el origen de coordenadas y el siguiente corta a los ejes cristalográficos 
a, b y c a unos valores que respectivamente corresponden al recíproco de los tres índices 
h, k y l.   
Las magnitudes a, b y c, junto con los ángulos α, β y γ que forman entre sí estos ejes 
constituyen los parámetros de red de la celdilla unitaria. La repetición de la misma en las 
tres direcciones espaciales genera el cristal macroscópico por lo que la resolución de una 
estructura se limita al conocimiento de la disposición de los átomos en el interior de la 
celdilla unitaria. Los datos experimentales que proporciona la difracción de rayos X, junto 
con los conocimientos de simetría molecular y de cristalografía permiten obtener 
información sobre la estructura de los polímeros semicristalinos. 
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Los diagramas de difracción de las muestras se registraron con un difractómetro Bruker 
D8 Advance con radiación CuKα (λ=0.1542 nm) y la geometría de Bragg-Brentano, -2. 
Se empleó un detector unidimensional Lynx Eye. El generador operó  a  40 kV y 40 mA y se 
registro el espectro en un rango de 2 de 2º-40º. Las intensidades difractadas se midieron 
en etapas de 0.02º  cada 2-8 segundos. Los perfiles de difracción se procesaron con el 
software PeakFit v4 (Jandel Scientific Software). 
 
Figura 5.11-Equipo Bruker D8 Advance.[103] 
5.5. Métodos de evaluación del peso molecular 
5.5.1. Cromatografía de permeación en  gel (GPC) 
El peso molecular de los polímeros es una propiedad fundamental para su aplicación 
posterior ya que incide de una forma drástica en sus propiedades. De hecho la utilidad de 
los materiales poliméricos radica en su elevado tamaño molecular que confiere por ejemplo 
unas propiedades mecánicas que son peculiares para un compuesto de naturaleza 
orgánica.  
El control del peso molecular es esencial en el proceso de síntesis pero también durante la 
transformación del material (inyección, extrusión, etc.) para garantizar que el material 
cumpla con unas especificaciones mínimas de acuerdo con su la aplicación final. Debido a 
las características propias del proceso de síntesis  los polímeros, a diferencia de los 
compuestos formados por moléculas pequeñas, están constituidos por una mezcla de 
moléculas de distinta longitud, y en consecuencia, de  diferente peso molecular. Los 
materiales son por tanto polidispersos y deben caracterizarse adecuadamente. 
Dado que existe una distribución de pesos moleculares en cualquier muestra finita de 
polímero, la determinación experimental del peso molecular sólo puede corresponder a un 
valor medio. Este valor depende de la forma que se efectúa el promedio y específicamente 
de la técnica experimental utilizada. Por ejemplo, algunos métodos de medida del peso 
molecular determinan el número de moléculas en una masa conocida de material. A través 
del conocimiento del número de Avogadro esta información conduce al peso molecular 
promedio en número Mn. Las técnicas basadas en las medidas de viscosidad dan lugar al 
peso molecular viscosimétrico Mv, mientras que aquellas que se basan en la masa de la 
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molécula (p.e. ultracentrifugación, dispersión de luz) dan lugar al peso molecular promedio 
en peso Mw. Este último corresponde al promedio que presenta un valor más elevado. Para 
los polímeros típicos la media en número se encuentra cerca del máximo de la curva de 
distribución de pesos moleculares (figura 5.12) que se obtiene, como se indicará, mediante 
la técnica de cromatografía de permeación en gel (GPC). 
 
Figura 5.12-Distribución de los pesos moleculares en un polímero típico.[27] 
La longitud de la cadena del polímero puede también especificarse mediante el número de 
unidades repetitivas en la cadena. Es el llamado grado de polimerización (PDI).[91] La 
relación Mw/Mn se utiliza a veces como una medida de la amplitud de la distribución de peso 
molecular. Los valores de Mw/Mn para los polímeros típicos oscilan entre 1.5-2.0.[27] 
La cromatografía de permeación en gel es una potente técnica de separación con gran 
aplicación en el campo de los polímeros. Actualmente es la técnica más utilizada para la 
separación de las moléculas de una muestra polimérica en función del tamaño molecular.  
En primer lugar, la muestra del polímero a analizar se disuelve en un solvente apropiado 
y a baja concentración. A continuación, la disolución se inyecta en una columna 
cromatográfica, cuyo interior contiene un gel poroso.  
La separación según el tamaño de las moléculas se basa en el diferente grado en que 
estas pueden penetrar en los poros de un gel de polímero reticulado e hinchado, y 
empaquetado en una columna. Cuando una solución de moléculas de diferentes tamaños 
pasa a través de un gel, las moléculas de bajo peso molecular pueden penetrar por los 
poros y quedan retenidas en el gel, las de mayor peso molecular pasan por los 
intersticios entre el gel y la columna (volumen muerto de la columna), por lo tanto, las 
moléculas de mayor tamaño tardan menos tiempo en atravesar la columna mientras que 
las de menor tamaño quedan retenidas en el interior durante más tiempo. El tamaño de 
las macromoléculas en disolución es, en general, proporcional a su peso molecular. En 
concreto, la técnica de GPC permite la separación o fraccionamiento de las especies 
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macromoleculares de un polímero en función del tiempo que tardan en salir desde la 
columna (tiempo de elución).[91] 
Las diferentes especies de una macromolécula son reconocidas porque a la salida de la 
columna se registra la variación entre el índice de refracción del disolvente de partida y 
de la fracción recogida, lo que da una medida del número de moléculas que se están 
eluyendo. Para conocer los valores de los pesos moleculares se requiere un calibrado 
con patrones de peso molecular conocido.  
Las medidas se realizaron en un cromatógrafo Shimadzu, modelo LC-20AD equipado con 
un programa para tratamiento de datos LCSolution (Shimadzu®). Se emplearon una 
columna de gel de 9 µm PL HFIP (Polymer Lab 300x7.5 mm) termostatizada a 40ºC y un 
detector de índice de refracción (Shimadzu RID-10A).  
El polímero fue disuelto y eluido en 1,1,1,3,3,3-hexafluoroisopropanol conteniendo 
CF3COONa (0.05 M) a una velocidad de flujo de 1 mL/min. Se inyecto un volumen de 20 
μL, filtrando las muestras para evitar la obstrucción de la columna, con una concentración de 
polímero de 2-6 mg/mL). El promedio en número y en peso de los pesos moleculares y el 
grado de dispersión se calcularon utilizando patrones de polimetilmetacrilato (PMMA). 
5.6. Métodos de análisis térmico 
5.6.1. Calorimetría diferencial de barrido (DSC) 
La calorimetría diferencial de barrido es una técnica que permite cuantificar los cambios de 
energía que experimenta una muestra con la temperatura. Como todos los cambios físicos o 
químicos de una sustancia van asociados a un cambio de energía, con esta técnica se 
pueden determinar, entre otras, las temperaturas en las que se produce un cambio de 
estado, un cambio estructural o un proceso de degradación. Además, permite determinar la 
magnitud energética de este cambio. 
En el caso de los materiales poliméricos, las transiciones térmicas más importantes que 
pueden presentarse en un termograma son la temperatura de transición vítrea (Tg), la 
temperatura de fusión (Tf) y la temperatura de cristalización (Tc).  
Normalmente en una calorimetría de caracterización de polímeros se registran cuatro 
barridos, de los cuales tres son de calentamiento y uno de enfriamiento.  
En el primer calentamiento (1º barrido), realizado usualmente a una velocidad de 
20ºC·min-1, se obtiene información acerca de la fusión de la muestra tal y como proviene 
de síntesis (generalmente precipitada de solución). La fusión se manifiesta en un pico 
endotérmico con subida más o menos gradual y regular según la naturaleza e historia 
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térmica de la muestra, y bajada brusca hasta recobrar la línea base. Si ésta se mantiene 
tras la fusión, puede decirse que el material es estable para ser procesado por fusión. Lo 
contrario es indicio de descomposición y debe estudiarse con más detalle, por ejemplo, 
mediante análisis termogravimétrico.  
A veces pueden aparecer varios picos de fusión o bien un pico muy ancho. Esto ocurre 
cuando el material no es homogéneo, de manera que cada uno de los sistemas 
poliméricos que lo constituyen funde a una temperatura diferente. También es un indicio 
de la existencia de distintas poblaciones de lamelas cristalinas con un espesor 
diferenciado.  
Inmediatamente después de la fusión se procede al enfriamiento lento de la muestra 
(usualmente a 10ºC·min-1) para observar la cristalización del material fundido (2º barrido). 
En este caso se observa un pico exotérmico correspondiente a la cristalización del 
material, cuya posición y área indican el subenfriamiento necesario y la cristalización 
alcanzada para esta velocidad de enfriamiento.  
Posteriormente se realiza un segundo calentamiento a 20 ºC·min-1 (3º barrido) para 
verificar la fusión de una muestra cristalizada a partir del fundido y la reproducibilidad de 
las fusiones observadas.  
Finalmente, se efectúa un tercer calentamiento (4º barrido) a 20 ºC·min-1 que permite 
determinar la temperatura de transición vítrea del material e incluso observar la 
cristalización que puede tener lugar en este caso desde el estado vítreo. Sin embargo, en 
algunas ocasiones, la velocidad de enfriamiento no es suficiente como para obtener el 
polímero amorfo, por lo que en esos casos, la Tg es difícil de observar debido a la baja 
proporción de parte amorfa en el polímero. 
El comportamiento térmico de los polímeros se realizó en un calorímetro TA Instruments 
Q100 series. Se utilizaron unos 5 mg de muestra a velocidades de calentamiento de 
20ºC·min-1 y enfriamiento de 10ºC.min-1, bajo un flujo de nitrógeno de 20 mL·min-1. El 
calibrado de los valores de entalpía y temperatura se llevó a cabo a partir de patrones de 
indio (Tf = 429.75 K, ∆Hf = 3.267 kJ/mol). 
5.6.2. Análisis termogravimétrico (TGA) 
Con el análisis termogravimétrico se detectan los cambios de peso que tienen lugar en 
una muestra sometida a un determinado tratamiento térmico. Los experimentos pueden 
realizarse midiendo el cambio de peso de la muestra al aumentar la temperatura a una 
velocidad constante (análisis dinámico), o bien manteniendo constante la temperatura y 
midiendo los cambios que ocurren a lo largo del tiempo (análisis isotérmico).  
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Los cambios de peso (fundamentalmente pérdidas) que se producen en la muestra 
durante el experimento, pueden ser debidos a varias causas, implicando cada una de 
ellas un tipo de estudio diferente y una información específica de la muestra. Dentro de 
los estudios más importantes que pueden llevarse a cabo mediante el análisis 
termogravimétrico se puede citar: control de calidad, efectos de aditivos, estabilidad 
térmica en atmósfera inerte, oxidación en aire o en atmósfera rica en oxígeno, 
degradación térmica, estudio de la cinética de degradación, análisis de los productos 
producidos, etc.  
En el caso de los polímeros, el análisis de TGA representa una forma fácil y rápida de 
estudiar la estabilidad térmica de los polímeros y puede ser utilizada para conocer las 
posibilidades de transformación por encima de la temperatura de fusión del polímero. 
El análisis de estabilidad térmica se efectuó a una velocidad de calentamiento de 20ºC·min-1 
con muestras de aproximadamente 5 mg en un analizador termogravimétrico Q50 de TA 
Instruments y bajo un flujo de nitrógeno seco. El análisis fue realizado en el intervalo de 
temperatura de 50 a 600 ºC. 
5.7. Estudio de las propiedades mecánicas 
5.7.1. Ensayos tensión-deformación 
La curva de tensión-deformación de un material es la descripción más representativa de 
su comportamiento mecánico. En la figura 5.13 se representa una curva generalizada 
para los plásticos. 
 
Figura 5.13-Curva generalizada de tensión-deformación para plástico.[27] 
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La tensión que soporta el material, σ, se define como:  
ߪ ൌ ܨܣ௢ 																																																																	ܧܿݑܽܿ݅ó݊	5.1 
donde F es la fuerza aplicada al material y Ao es la sección perpendicular a la dirección 
del esfuerzo. Por otro lado, la deformación, ε, se define como:  
ߝ ൌ ݈ െ ݈௢݈௢ ൉ 100																																																	ܧܿݑܽܿ݅ó݊	5.2 
donde lo es la longitud inicial del material y l es la longitud actual.  
En la curva aparece en primer lugar una zona de pendiente prácticamente constante. Se 
trata de la zona elástica, que es debida a las deformaciones en las longitudes y ángulos 
de enlace así como a cambios conformacionales. Estas deformaciones, que son 
reversibles y de pequeña magnitud, se cuantifican mediante parámetros elásticos, el más 
representativo de los cuales es el módulo de Young o módulo de elasticidad, E que se 
define como:  
ܧ ൌ ߪߝ 																																																																			ܧܿݑܽܿ݅ó݊	5.3 
donde σ es la tensión soportada por el material y ε es la deformación que experimenta. 
Por tanto, E es la pendiente de la curva en la zona elástica. Los valores experimentales 
de los módulos varían entre valores de 106 N/m2 para los cauchos hasta 109 N/m2 para 
polímeros rígidos. El punto donde termina la zona elástica es el denominado límite 
elástico y teóricamente en el mismo, la gráfica deja de ser lineal y pasa a ser curva. En la 
práctica resulta difícil determinar este valor y por ello se define el límite elástico al 0.2%, 
que es la tensión cuando la deformación plástica es del 0.2%. Para calcularlo se traza 
desde el eje de abscisas una recta con pendiente igual al módulo elástico. El punto donde 
corta a la curva es el límite elástico al 0.2%. Una vez superado el límite elástico, el 
material pasa a comportarse de forma viscoelástica, experimentando deformaciones 
plásticas, irreversibles. En esta zona destacan dos puntos:  
- Punto de cedencia del material o alargamiento final: es el primer máximo de la curva 
que aparece a continuación de la zona elástica. Corresponde al momento en que el 
material padece una estricción, reduciéndose la sección en un punto y originando la 
formación del  denominado cuello de botella. La estricción es la responsable del 
descenso de la curva tensión-deformación aunque realmente las tensiones no 
disminuyen hasta que tiene lugar la rotura del material. 
- Punto de rotura: Corresponde al momento en que el material no puede soportar la 
carga aplicada. El punto define los valores del alargamiento y tensión de rotura. 
Micromoldeo mediante ultrasonidos. Encapsulación de fármacos y preparación de nanocompuestos Pág. 51 
 
Después de la formación del cuello de botella, las cadenas del material se alinean y se 
orientan según la dirección de la carga. En algún momento pueden originarse grietas que 
se propagan en el material hasta que éste rompe.  
Según el comportamiento del material, la curva que se obtiene puede tener distintos 
aspectos, tal como se muestra en la figura 5.14. 
 
Figura 5.14-Curvas de tensión-deformación de varios tipos de materiales poliméricos: a) flexible y 
débil, b) rígido y frágil, c) flexible y tenaz, d) rígido y resistente y e) rígido y tenaz.[104] 
Los ensayos de tracción para evaluar las propiedades mecánicas de los polímeros se 
llevaron a cabo mediante la máquina universal de ensayos Zwick Z2.5/TN1S, con una 
fuerza máxima de 2.5 kN, equipada con una celda de fuerza de 100 N y controlada por 
ordenador mediante el software testXpert 8.1.  
Las probetas utilizadas en estos ensayos son de tipo rectangular, con unas dimensiones 
de aproximadamente 15 mm de largo, 1 mm de ancho y 1 mm de espesor. La evaluación 
de los espesores de las probetas utilizadas en propiedades mecánicas se llevó a cabo 
con un medidor de espesor de capa modelo Uno-Check Fe. El aparato podía ser 
calibrado con galgas de 50 ó 293 μm en función del grosor de la muestra a medir.  
Los ensayos se realizaron en las mismas condiciones. La colocación de las probetas se 
realizó sujetándolas con mordazas con una separación de 5 mm, el ensayo hasta el 
punto de cedencia del material se realizó a una velocidad de 1 mm/min (para tener una 
buena precisión en la determinación del módulo) y el resto del ensayo se realizó a 10 
mm/min (para que el ensayo no se prolongara excesivamente). El programa permite 
controlar que el cambio de velocidad sea suave para evitar la aparición de una 
discontinuidad en la curva tensión-deformación. 
5.8. Cultivos bacterianos 
Las bacterias seleccionadas para llevar a cabo el estudio antibacteriano (figura 5.15), fueron 
Escherichia coli (E. coli), de tipo Gram negativo; y Micrococcus luteus (M. luteus) que 
corresponde al grupo de bacterias Gram positivas. De esta forma, se ha evaluado con 
amplitud el efecto del Triclosán® y la Clorhexidina® como agentes antibacterianos cargados 
en las matrices de PBS. 
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Figura 5.15-Morfología de las bacterias E.coli. a la izquierda, y M. luteus a la derecha. Imágenes 
obtenidas mediante microscopia electrónica de barrido (SEM). 
Las bacterias fueron cultivadas aeróbicamente hasta la fase exponencial (figura 5.16) en un 
medio de cultivo constituido por 10 g/L de extracto de levadura, 5 g/L de NaCl, y 16 g/L de 
peptona disueltos en agua destilada (pH 7.2).Para el crecimiento en placa de agar, el medio 
de cultivo estuvo constituido por 10 g/L de extracto de levadura, 5 g/L de NaCl, y 16 g/L de 
peptona disueltos en agua destilada (pH 7.2), y 10 g/L agar bacteriológico. Los medios 
fueron esterilizados en autoclave a 121 ºC durante 15-20 minutos. Las placas Petri de 9 cm 
de diámetro fueron preparadas con 15 mL de medio-agar, solidificadas a temperatura 
ambiente, y conservadas a 4 ºC. 
 
Figura5.16-Curva de crecimiento bacteriano donde se indican las 4 fases del crecimiento: 1) Fase de 
adaptación (Lag), 2) Fase exponencial, 3) Fase estacionaria y 4) Muerte celular. 
Los experimentos de inhibición del crecimiento bacteriano fueron realizados de manera 
cualitativa en placas de agar. Para ello, las bacterias cultivadas en caldo hasta la fase 
exponencial fueron diluidas para obtener una turbidez de 0.5 de la escala de McFarland. La 
dilución fue realizada con PBS (buffer fosfato salino, pH 7.2) estéril. Para preparar la escala 
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McFarland 0.5 se diluyen 0.5 ml de 0.048 M de BaCl2 (1.175% BaCl2+2 H2O) en 99.5 ml de 
0.18 M H2SO4 (1% v/v) con agitación constante. La absorción medida a 625 nm ha de estar 
entre 0.08 y 0.10 (valor que debe comprobarse cada mes); alícuotas de 4 a 6 ml se 
distribuyen en tubos con tapón de rosca y se guardan en la oscuridad a temperatura 
ambiente. Antes de que transcurran 15 minutos de haber ajustado el inóculo (McFarland 
0.5), se introduce un escobillón dentro de la suspensión y al retirarlo se rota varias veces 
contra la pared del tubo por encima del nivel de la suspensión con la finalidad de eliminar el 
exceso de inóculo. Luego, se siembran o inoculan las placas de agar, sin dejar ninguna 
zona libre de la superficie de agar. Esto se consigue deslizando el escobillón por la 
superficie del agar tres veces, rotando la placa unos 60º cada vez, y pasándola por último 
por la periferia del agar para conseguir una siembra uniforme. La preparación se debe dejar 
secar durante 3 a 5 minutos antes de depositar las muestras micromoldeadas y cargadas 
con TCS o CHX. Estas muestras fueron colocadas manualmente con pinzas estériles, 
asegurándose que contacten perfectamente con la superficie del agar, por lo que fueron 
presionadas ligeramente sobre la superficie del agar. Las muestran no deben situarse a 
menos de 15 mm del borde de la placa, y han de estar distribuidos de forma que no se 
produzca superposición de los halos de inhibición. Para placas de 9 mm no deben colocarse 
más de 4 muestras. 
Luego, las placas fueron incubadas en posición invertida (agar en la parte superior), en 
grupos apilados (no más de 5 placas), a 37 °C en atmósfera aeróbica antes de que 
transcurran 15 minutos. Las placas se incubaron 16-18 horas (pudiendo prolongarse la 
incubación hasta 24 horas para confirmar la ausencia de resistencia al biocida). 
La  lectura de los resultados se realiza después de la incubación. Para ello, se mide el 
diámetro de las zonas de completa inhibición con un pie de rey o regla. Las zonas de los 
medios transparentes se miden sobre el reverso de la placa y los medios que contienen 
cromógenos sobre la superficie del agar. En estas pruebas el halo puede ser medido 
utilizando luz transmitida para su mejor visualización. La medida del diámetro del halo de 
inhibición puede ser utilizada como pauta cuantitativa de la actividad biocida o antibacteriana 
del material micromoldeado cargado con el biocida (p.e. TCS o CHX), y el material sin carga 
corresponde al control. 
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6. Resultados 
Este capítulo contiene los resultados de los procesados de cada uno de los polímeros 
estudiados. Incluye las condiciones de procesado y su morfología, la estructura química de 
los materiales tras el procesado, y la influencia de las condiciones de procesados en el peso 
molecular, en las propiedades térmicas y mecánicas y en la estabilidad térmica. 
6.1. Condiciones óptimas del Bionolle® 
En el presente trabajo, se ha intentado encontrar los parámetros de procesado óptimos para 
preparar piezas micromoldeadas de Bionolle® mediante la tecnología de ultrasonidos. Cómo 
éste se encuentra comercialmente en granza, se trabajó inicialmente para acotar la ventana 
de proceso con el polímero en esta forma. No obstante, cómo parte de los objetivos del 
proyecto es incluir nanocompuestos y fármacos en la matriz polimérica, se preparó polvo 
partiendo de la granza comercial, con un tamaño de partícula entre 400 y 600 μm, mediante 
una ultracentrifugadora ZM 200 Retsch la cual operaba a 18,000 rpm. La muestra fue 
previamente enfriada en nitrógeno líquido para poder proceder a su trituración y tamizado.  
A fin de obtener piezas micromoldeadas con la mínima degradación de polímero, se 
ensayaron distintas condiciones de moldeo variando el tiempo, la amplitud y la fuerza 
aplicada en el equipo de ultrasonidos. 
6.1.1. Cromatografía de permeación en gel 
Para la determinación del grado de degradación sufrido por el polímero durante su 
microprocesado se procedió a la medida del peso molecular, mediante cromatografía de 
permeación en gel (GPC), y se comparó con el valor correspondiente al Bionolle® comercial. 
 A continuación se muestra una tabla resumen de los resultados obtenidos (tabla 6.1). 
Tal y como se muestra en la tabla, el primer paso fue validar el peso molecular del Bionolle® 
(sin tratamiento por ultrasonidos) (tabla 6.1, entrada 1) para usarlo como referencia con el 
resto de resultados y de esta forma determinar las condiciones de proceso más idóneas. 
Inicialmente se fijó la fuerza de trabajo, así como la amplitud, variando el tiempo de 
exposición (tabla 6.1, entradas 2-7). Como se puede observar en la tabla, en todos los casos 
el peso molecular disminuyó en mayor o menor medida respecto al material de partida 
(Bionolle®). Este hecho podría significar que una parte del polímero se degradase durante el 
proceso de sonicación. También se observó que pequeños cambios en el tiempo de 
sonicación implicaba una variación en los pesos moleculares de los polímeros procesados, 
así como el completo o semicompleto llenado del molde (tabla 6.1, entradas 2-5) (figura 
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6.1a). Al aumentar el tiempo de exposición, se observó una importante caída de los pesos 
moleculares (tabla 6.1, entradas 6-7), además de obtener las probetas con una coloración 
más oscura (figura 6.1c).  De los diferentes tiempos ensayados, 1.2 segundos era el que 
había dado los mejores resultados en cuanto a llenado y peso molecular (tabla 6.1, entrada 
3). A continuación se estudió el efecto de la fuerza aplicada manteniendo la amplitud y el 
tiempo constante (tabla 6.1, entradas 8-11). 
Se pudo observar que al disminuir la fuerza, el molde no conseguía llenarse por completo, y 
además el peso molecular experimentaba un descenso considerable (tabla 6.1, entradas 8-
9) (figura 6.1e), por otro lado, al aumentar la fuerza, ésta era suficiente para conseguir llenar 
el molde, aunque el peso molecular disminuye, (tabla 6.1, entradas 10-11). 
Por último se decidió variar la amplitud manteniendo constante la fuerza y el tiempo, 
considerando como correctas las condiciones anteriormente citadas. Se observó que al 
disminuir la amplitud el peso molecular aumentaba, aunque no era posible llegar a llenar el 
molde (tabla 6.1, entradas 12-14). Esto es debido a que al utilizar una menor amplitud no 
puede conseguirse una fusión completa del polímero. De hecho la mazarota corresponde a 
un prensado del polvo inicial (figura 6.1d). 
Tabla 6.1-Optimización de las condiciones de moldeo mediante ultrasonidos del Bionolle®. 
Entrada Condicionesa Eficienciab Mn [g/mol]c Mw [g/mol]c Mw/Mnc 
1 Muestra inicial  63,300 192,400 3.0 
2 1.0-24.0-400 90% 49,900 158,900 3.2 
3 1.2-24.0-400 100% 48,300 162,400 3.4 
4 1.3-24.0-400 100% 46,500 135,300 2.9 
5 1.5-24.0-400 100% 38,200 132,600 3.5 
6 3.0-24.0-400 100% 29,700 130,300 4.4 
7 8.0-24.0-400 100% 23,600 130,200 5.5 
8 1.2-24.0-200 30% 11,900 62,700 5.3 
9 1.2-24.0-350 90% 15,600 83,300 5.4 
10 1.2-24.0-450 100% 45,200 144,400 3.2 
11 1.2-24.0-600 100% 43,100 159,500 3.7 
12 1.2-21.6-400 100% 47,800 141,500 3.0 
13 1.2-19.2-400 50% 57,400 181,500 3.2 
14 1.2-14.4-400 0% 55,000 176,200 3.2 
ªCondiciones de micromoldeo: tiempo [s], amplitud [μm] y fuerza [N]. Se introducen 
aproximadamente 0.430 gramos de PBS en polvo en la cámara de plastificación. bEvaluación 
cualitativa del llenado del molde (por ejemplo: 4 muestras o 8 medias probetas corresponde a 
una eficiencia del 50%).c Calculado mediante GPC usando polimetilmetracrilato (PMMA) como 
patrón. 
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Figura 6.1-Probetas procesadas a distintas condiciones de tiempo [s], amplitud [µm] y fuerza [N]:  
a) 1.0-24-400, b) 1.2-24-400, c) 3.0-24-400, d) 1.2-14.5-400 y e) 1.2-24-200. 
Teniendo en cuenta todos los casos estudiados se decidió que las mejores condiciones de 
trabajo serían a 1.2 segundos, 24μm y 400 N (figura 6.1b). 
A continuación se muestran dos gráficas a modo resumen, donde se observan las 
tendencias del peso molecular en número y peso variando tiempo y fuerza. 
 
Figura 6.2-Distribución de los pesos moleculares en peso (Mn) y en número (Mw) como función del 
tiempo de micromoldeado de las probetas procesadas a 24 μm y 400 N. 
 
Figura 6.3-Distribuciónde los pesos en peso (Mn) y en número (Mw) en función de la fuerza aplicada 
durante el micromoldeado de las probetas procesadas a 1.2 segundos y 24 μm. 
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Los cambios observados en los valores de peso molecular y de polidispersidad del peso 
molecular de las muestras procesadas de PBS se pueden visualizar en la figura 6.4 a partir 
de las curvas obtenidas por cromatografía de permeación en gel (GPC).  
Comparando la curva de distribución de pesos moleculares del PBS de partida con las de 
las muestras procesadas, es posible afirmar que, dependiendo de las condiciones de 
procesado, el tamaño molecular del polímero puede verse muy afectado. Se observa 
claramente, como manteniendo invariables tanto el tiempo como la amplitud (1.2 s, 24 μm), 
al aplicar las ondas ultrasónicas a bajos valores de fuerza (figura 6.4, condiciones 1), la 
curva se encuentra desplazada hacia tiempos mayores, indicando una degradación 
significativa del polímero. Se produce una disminución considerable del peso molecular 
medio en número y un aumento de la polidispersidad. Por otra parte estas condiciones de 
procesado no fueron suficientes para dar lugar a un flujo adecuado del polímero fundido 
hacia las cavidades del molde, por lo que las probetas quedaron incompletas.  
Por el contrario, al procesar con una fuerza mayor, se observó que el peso molecular del 
polímero no resultaba tan afectado, apareciendo las curvas cromatográficas 
aproximadamente al mismo tiempo que del material sin procesar (figura 6.4, condiciones 2-
3). En estos casos, la fuerza si fue suficiente para poder llenar por completo el molde. 
 
Figura 6.4-Curvas de distribución de peso molecular determinadas por GPC en HFIP a 1mL/min de 
una muestra no procesada (PBS de partida) y de muestras de PBS procesadas a 1.2 segundos y 24 
μm de amplitud, con cambio de fuerza: 1) 200 N; 2) 400 N y 3) 600 N. 
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6.1.2. Ensayos mecánicos 
Además de los estudios realizados por GPC para determinar las mejores condiciones de 
procesado, también se analizaron las diferentes probetas obtenidas mediante ensayos 
mecánicos ya que características tales como la elongación a la rotura dependen en gran 
medida del peso molecular para un polímero determinado. En concreto, se estudiaron los 
efectos de la variación de los parámetros del proceso en el módulo de Young y en la 
elongación de las probetas procesadas. 
El módulo de Young se calculó determinando la pendiente en el intervalo lineal para 
todas las muestras y se calculó el valor medio. 
En la tabla 6.2 se muestra un resumen de los módulos de Young y la elongación del PBS 
procesado con amplitud constante (24 μm) y a distintos tiempos y fuerzas. Éstos 
resultados son un promedio realizado sobre 10 probetas para cada tiempo ensayado. 
Tabla 6.2- Módulos de Young y elongaciones de las probetas procesadas a una  amplitud constante 
(24 μm) y distintos tiempos y fuerzas. 
Entrada Tiempo [s] Fuerza [N] Módulo Young [MPa] Elongación [%] 
1 VALORES TEÓRICOSa 470 ± 0 660 ± 0 
2 1.0 400 305 ± 12 435 ± 19 
3 1.1 400 340 ± 29 310 ± 10 
4 1.2 400 320 ± 5 440 ± 6 
5 1.3 400 280 ± 4 500 ± 22 
6 1.4 400 410 ± 23 10 ± 1 
7 1.5 400 360 ± 6 15 ± 1 
8 3.0 400 365 ± 16 15 ± 2 
9 8.0 400 400 ± 22 20 ± 2 
10 1.2 300 365 ± 1 135 ± 87 
11 1.2 350 320 ± 11 620 ± 37 
12 1.2 450 320 ± 3 395 ± 31 
13 1.2 500 320 ± 3 445 ± 14 
14 1.2 600 320 ± 5 450 ± 18 
aValores referidos a la tabla 5.1. 
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Figura 6.5-Gráfica de los módulos de Young y la elongación de las probetas micromoldeadas a una 
amplitud constante (24 μm), fuerza de 400 N y tiempo variable de procesado. 
 
Figura 6.6-Gráfica de los módulos de Young y la elongación de las probetas micromoldeadas con un 
tiempo de 1.2 segundos, amplitud constante (24 μm) y fuerza variable. 
Contemplando los valores obtenidos mediante ensayos mecánicos, y centrándonos 
únicamente en el criterio del valor de elongación, a fuerza contante, se podrían elegir cómo 
valores correctos unos tiempos de procesado entre 1.0 y 1.3 segundos (tabla 6.2, entradas 
2-5). No obstante, hay que recordar que al realizar el estudio mediante GPC (tabla 6.1, 
condiciones 2-4), no todas las condiciones estudiadas se comportaban de acuerdo al valor 
teórico. Además hay que tener en cuenta que la eficiencia de llenado del molde es otro de 
los factores importantes en el estudio. Por lo tanto, el mejor tiempo para el procesado se 
siguió considerando como el de 1.2 segundos. 
A partir de un tiempo superior a 1.3 segundos, aun manteniéndose más o menos constante 
el módulo de Young, la elongación disminuye considerablemente, aproximadamente en un 
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98% respecto al valor teórico (tabla 6.2, entradas 1, 6-9), (figura 6.5).Esto podría ser causa 
de algún tipo de imperfección o defecto en las probetas fabricadas mediante estas 
condiciones o a una degradación parcial del material durante el moldeo por ultrasonidos. 
Éste hecho queda reflejado en los valores obtenidos mediante GPC (tabla 6.1, condiciones 
5-7).  
Una vez escogido el mejor tiempo, se varío la fuerza manteniendo constantes los otros dos 
factores (1.2 segundos, 24 μm).  
Al mantener el tiempo constante a 1.2 segundos y variar la fuerza, no se observaron 
cambios significativos en los valores del módulo de Young y de elongación (tabla 6.2, 
entradas 10-14) salvo para las  probetas fabricadas aplicando una fuerza de 300 N (tabla 
6.2, entrada 10). 
Si observamos la figura 6.6, dónde se muestra más claramente la tendencia tanto del 
módulo de Young como de la elongación, se tendería a pensar que el mejor valor de la 
fuerza es de 350 N (tabla 6.2, entrada 11) por tener una mayor elongación y módulo. No 
obstante, si tenemos en cuenta el valor obtenido de los pesos moleculares medios (tabla 
6.1, entrada 9), se puede observar cómo el valor del peso molecular en número disminuye 
considerablemente (15,600 g/mol). 
En la figura 6.7 se muestran tres curvas representativas de materiales obtenidos bajo 
diferentes condiciones de procesado. La curva de color negro sería la considerada óptima, 
dónde se observa un alargamiento elevado y una resistencia a la tracción moderada. La 
curva roja, presenta una resistencia a la tracción similar a la anterior pero con un 
alargamiento algo menor, comportándose como  un material rígido y tenaz. La curva de 
color azul indica que el material deviene muy frágil y rígido, probablemente debido a una 
degradación parcial del material durante el prolongado tiempo de moldeo. 
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Figura 6.7- Resistencia a la tracción frente a la deformación de un conjunto de muestras de PBS 
procesadas bajo las siguientes condiciones (nomenclatura empleada: tiempo (s) - amplitud (μm)-
fuerza (N): 1) 1.2-24-400; 2) 1.2-24-300 y 3) 8.0-24-400. 
Aunque los ensayos de tensión-deformación y las medidas de pesos moleculares conducen 
a unas condiciones de procesado similares (1.2 segundos, 24 m y 350-400 N) existen 
discrepancias que apuntan a las dificultades del análisis. En el caso de los ensayos de 
propiedades mecánicas pueden producirse poros en las micropiezas según las condiciones 
de procesado que desvirtúen los valores de ciertas propiedades (p.e. la menor elongación 
determinada para las piezas procesadas a 400 N respecto a las obtenidas a 350 N). En el 
caso de las medidas de pesos moleculares pueden existir ciertas inhomogeneidades en las 
piezas micromoldeadas que pueden ser muy relevantes cuando se analiza una cantidad 
muy reducida de material.  
Teniendo en cuenta todos éstos factores, se han escogido como mejores condiciones de 
procesado  la utilización de una amplitud de 24 µm y fuerza de 400 N durante un tiempo de 
1.2 segundos. Las mismas serán utilizadas en todos los ensayos posteriores referentes a la 
incorporación de arcillas y fármacos. 
6.1.3. Espectroscopia infrarroja 
Una vez determinadas las condiciones de procesado que daban lugar a una mínima 
degradación del polímero, se evaluó la influencia de las ondas ultrasónicas sobre la 
estructura química del PBS mediante espectroscopia de infrarrojo (FT-IR), teniendo en 
cuenta que las principales variaciones en las bandas se originan entre 1800 y 750 cm-1. 
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Las bandas más significativas de este polímero, el número de onda al que aparece cada 
una de ellas y su asignación se muestran en la tabla 6.3: 
Tabla 6.3-Bandas características del espectro FTIR del PBS pulverizado. 
തૅ [cm-1] Posición Intensidad 
ν (C-O) 1790-1720 Muy fuerte 
 (CH2) 1475-1430 Media 
ν (CH2) 1330 Media 
ν (C-O) 1158 Muy fuerte 
ν(C-C) 1044 Media 
r (CH2) 802 Media 
ªν: tensión; : deformación; r: balanceo. 
 
Figura 6.8-FTIR de tres muestras de PBS procesadas bajo las siguientes condiciones (nomenclatura 
empleada: tiempo [s] - amplitud [μm] - fuerza [N]: a) PBS sin procesar; b) PBS en condiciones 
optimizadas; 1.2-24-400 y c) PBS en condiciones extremas; 3.0-24-400. 
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En la figura 6.8 se comparan tres espectros de infrarrojo del polibutileno succinato que 
corresponden a la muestra inicial y a muestras procesadas tanto con las condiciones que se 
consideran óptimas como las que dan lugar a una degradación apreciable. Como puede 
observarse las diferencias que existen entre los espectros son mínimos y básicamente 
obedecen a una mayor resolución en los espectros de las muestras procesadas (p.e. la 
banda ancha observada en la muestra inicial a 1330 cm-1 se resuelve dando dos bandas en 
los espectros del material procesado, asimismo se define claramente un hombro en la 
banda a 1158 cm-1 que corresponde a la vibración asimétrica del enlace C-O). Como 
conclusión podemos indicar que los espectros FT-IR no permiten detectar la aparición de 
nuevos grupos funcionales que podrían asociarse a procesos de degradación química. 
Tampoco se aprecia un cambio en la intensidad relativa de las distintas bandas observadas 
en el espectro y por tanto no se espera una modificación significativa en la proporción entre 
las fases amorfas y cristalinas del material procesado y sin procesar.  
6.1.4. Espectroscopia de resonancia magnética nuclear 
Se efectuó también un análisis  mediante resonancia magnética nuclear de protón (1H-
RMN) al ser una técnica que podría dar información de pequeños cambios que pudiesen 
producirse en la estructura química del polímero durante su procesado. En la figura 6.9 
se comparan los espectros de la muestra inicial y el de muestras procesadas bajo 
condiciones óptimas y extremas. 
 
Figura 6.9-1H NMR espectro de: A) PBS de partida, B) PBS procesado en las condiciones óptimas 
(1.2 s, 24 μm y 400 N) y C) PBS procesado en las condiciones extremas (8 s, 24 μm y 400 N). 
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Los espectros se caracterizan por la presencia de tres señales mayoritarias que aparecen a 
unos desplazamientos que se indican en la tabla 6.4 junto a su asignación.  
Tabla 6.4-Señales características del espectro 1H-RMN del PBS. Las letras a, b y c de la asignación 
corresponden a las señales de la figura 6.9. 
δ [ppm] Multiplicidad Asignación 
1.70 Multiplete aCH2-CH2-CH2-O 
2.62 Singlete b-CH2-C=O 
4.11 Triplete cCH2-CH2-CH2-O 
Únicamente se pueden apreciar pequeñas señales adicionales al ampliar 
considerablemente el espectro. La mayoría de estas señales están presentes en las tres 
muestras  y se piensa que están relacionadas con los extensores de cadena empleados 
para sintetizar el polímero comercial. En el caso del polímero sometido a condiciones 
extremas de procesado se llegan a detectar dos nuevas señales a 2.30 y 1.35 ppm, pero 
con una mínima relevancia dado su reducida  intensidad. 
6.1.5. Calorimetría diferencial de barrido 
A continuación se realizó un ensayo calorimétrico para comprobar la influencia de las ondas 
ultrasónicas en las propiedades térmicas del polímero, evaluando las curvas calorimétricas 
del polímero inicial y tras ser procesado bajo condiciones óptimas. 
La figura 6.10 muestra las curvas calorimétricas obtenidas siguiendo un protocolo de 5 
barridos con el polímero sin procesar. El análisis indica que el polímero funde a una 
temperatura cercana  a 111 ºC en un proceso complejo ya que aparece como dos picos más 
o menos definidos. Éstos están asociados a la existencia de poblaciones de lamelas de 
distinto espesor. En concreto el que aparece a menor temperatura corresponde a lamelas 
más delgadas. Los barridos muestran claramente que estas lamelas delgadas son bastante 
estables cuando la muestra ha cristalizado lentamente desde el estado fundido y por tanto el 
pico se observa claramente en el barrido de calentamiento. Cuando estas lamelas son 
defectuosas (muestra procedente de síntesis o enfriada rápidamente) pueden reorganizarse 
durante el calentamiento y el pico asociado puede aparecer con una intensidad muy 
reducida (p.e. 1r y 3r calentamiento). Las entalpías de fusión determinadas en los distintos 
calentamientos indican una mayor cristalinidad para la muestra inicial y un ligero descenso 
tras su cristalización lenta o rápida desde el fundido. Lógicamente en este último caso el 
descenso es más acusado. En cualquier caso el polibutileno succinato es un material que 
cristaliza muy fácilmente. Los barridos de enfriamiento presentan diferencias asociadas 
principalmente al desplazamiento del pico exotérmico a temperaturas más reducidas cuando 
se incrementa la velocidad de enfriamiento. 
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Figura 6.10-DSC de la muestra de PBS sin procesar a) 1r calentamiento, b) 1r enfriamiento, c) 2º 
calentamiento, d) 2º enfriamiento y e) 3r calentamiento.  
La figura 6.11 muestra curvas calorimétricas representativas del material procesado 
mediante ultrasonidos. Como puede observarse, el material procesado es cristalino e incluso 
su entalpía de fusión resulta superior al medido con la muestra inicial. Este incremento 
puede estar asociado con el ligero descenso en el peso molecular de la muestra tras el 
procesado. Es relevante que la entalpía de cristalización cuando se enfría lentamente la 
muestra desde el fundido sigue siendo superior a la detectada con la muestra inicial sin 
procesar (p.e. 66.2 J/g respecto 51.2 J/g). 
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Figura 6.11-DSC de la muestra de PBS micromoldeada en condiciones optimizadas (1.2 s, 24 μm y 
400 N). 
6.1.6. Optimización del Bionolle® 
A continuación se muestra la ventana de procesado mediante ultrasonidos que se ha 
determinado para la muestra en polvo del polibutileno succinato (figura 6.12 y 6.13). 
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Figura 6.12-Representación esquemática de la influencia de la fuerza y el tiempo, con amplitud 
constante (24 μm) en el procesado del PBS inyectadas mediante ultrasonidos. 
 
Figura 6.13-Representación esquemática de la influencia de la amplitud, con tiempo y fuerza 
constantes (1.2 s y 400 N) en el procesado del PBS inyectadas mediante ultrasonidos. 
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6.2. Preparación de nanocompuestos 
Una vez encontradas las mejores condiciones de procesado del PBS se realizó la 
preparación de nanocompuestos. Tal y como se ha comentado en la introducción, la mezcla 
de polímeros con nanopartículas, a menudo, exhibe una notable mejora de las propiedades 
de los materiales, en comparación con los de polímeros puros o compuestos 
convencionales 
 En el presente Proyecto se estudiaron cuatro tipos diferentes de arcillas: Cloisite® 25A, 
Cloisite® 20A, Nanofil® 757 y Nanofil® 848, y todos los ensayos se realizaron con diferentes 
porcentajes de arcillas para poder observar la influencia que ejercían sobre el polímero 
inicial.  
6.2.1. Micromoldeado mediante ultrasonidos de Bionolle® con 
nanocompuestos 
La preparación de las muestras de PBS con arcillas se realizó bajo las condiciones de 
micromoldeo previamente optimizadas y con diferentes porcentajes de carga, 
concretamente con 1.5%, 3% y 6%. 
6.2.1.1. Cromatografía de permeación en gel 
Para la determinación del grado de degradación de las micropiezas, se realizó el estudio del 
peso molecular de las probetas cargadas con nanoarcillas, comparándolo con el valor de 
referencia de las condiciones óptimas anteriormente encontradas.  
Los datos experimentales muestran que pueden producirse cambios significativos en el 
peso molecular dependiendo de la arcilla incorporada, es decir, la presencia y tipo de 
modificante orgánico tiene una gran influencia en el proceso de degradación (tabla 6.5). 
Los cambios ocurridos en los valores de peso molecular y de polidispersidad de las 
muestras procesadas de PBS cargadas con Nanofil® 757 (N757)  pueden ser visualizados 
en la figura 6.14 a partir de las curvas obtenidas por cromatografía de permeación en gel 
(GPC). Como se puede observar, cuando el material fue procesado con este tipo de arcilla, 
que no presenta modificante orgánico experimenta una ligera disminución en el peso 
molecular del material para las tres cargas ensayadas (tabla 6.5, entradas 8-10). Este hecho 
sugiere que se pueden preparar nanocompuestos mediante la tecnología de ultrasonidos, 
incluso empleando un polímero problemático como el PBS. Éste a diferencia de otros 
materiales estudiados anteriormente y en paralelo, experimenta una cierta degradación 
incluso bajo las condiciones consideradas óptimas.  
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Tabla 6.5-Tabla de pesos moleculares de las micropiezas procesadas en diferentes condiciones. 
Entrada Condicionesa Mn [g/mol] Mw [g/mol] Mw/Mn 
1 PBS 1.2-24.0-400 48,300 162,400 3.4 
2 PBS + 1.5% C25A 20,000 108,600 5.4 
3 PBS + 3.0% C25A 19,800 119,300 6.0 
4 PBS + 6.0% C25A 9,600 48,300 5.0 
5 PBS + 1.5% C20A 47,500 172,500 3.6 
6 PBS + 3.0% C20A 47,900 162,100 3.4 
7 PBS + 6.0% C20A 48,000 170,200 3.5 
8 PBS + 1.5% N757 36,800 108,400 2.9 
9 PBS + 3.0% N757 36,300 107,800 3.0 
10 PBS + 6.0% N757 36,400 103,100 2.8 
11 PBS + 1.5% N848 29,600 111,300 3.8 
12 PBS + 3.0% N848 26,700 104,900 3.9 
13 PBS + 6.0% N848 46,800b 144,300 b 3.1b 
14 PBS + 6.0% N848 13,400c 117,600c 8.8c 
ªCondiciones de micromoldeo: 1.2 s, 24 μm y 400 N, con el porcentaje correspondiente de 
arcilla. bEvaluación de la parte menos degradada de la probeta. cEvaluación de la parte 
más degradada de la probeta. 
Al ensayar con arcillas de tipo Cloisite® 20A (C20A), observamos en este caso que el 
polímero no se veía afectado por la presencia de la arcilla, los pesos moleculares obtenidos 
de las probetas procesadas con las tres diferentes cargas fueron prácticamente iguales a las 
del polímero procesado sin arcilla (tabla 6.5, entradas 5-7). No obstante, con las arcillas del 
tipo Cloisite® 25A (C25A), se observó una clara degradación del polímero que además se 
incrementaba con la proporción de arcilla añadida (tabla 6.5, entradas 2-4). En la figura 6.15 
se muestran las curvas obtenidas por cromatografía de permeación en gel (GPC) para las 
tres cargas ensayadas. En concreto, se puede observar que al añadir un 1.5% de arcilla ya 
aparece una nueva señal a tiempo muy superior (8.5 segundos) que corresponde a  un peso 
molecular muy inferior al del polímero procesado sin arcillas. Claramente se observa cómo 
al aumentar la cantidad de nanoarcilla en el polímero (figura 6.15, condiciones 2 y 3), la 
proporción de esta nueva señal aumenta hasta la desaparición completa del pico inicial. En 
las condiciones 1 y 2, existen distribuciones bimodales, mostrando la aparición del nuevo 
pico de bajo peso molecular, aumentando de intensidad a mayor porcentaje en peso de  
arcilla añadida. En la condición 3, con el mayor porcentaje de arcilla, desaparece el pico de 
alto peso molecular, apareciendo únicamente el pico de bajo peso molecular. En este punto, 
el peso molecular en número ha disminuido un 80% en peso respecto a la matriz sin cargas. 
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Figura 6.14-Curvas de distribución de peso molecular determinadas por GPC en HFIP a 1mL/min de 
una muestra de PBS procesada a 1.2 segundos, amplitud 24 μm y fuerza 400 N y de muestras de 
PBS con Nanofil® 757 procesadas bajo las mismas condiciones y diferentes concentraciones de 
nanoarcilla: 1) 1.5%; 2) 3% y 3) 6%. 
 
Figura 6.15-Curvas de distribución de peso molecular determinadas por GPC en HFIP a 1mL/min de 
una muestra de PBS procesada a 1.2 segundos, amplitud 24 μm y fuerza 400 N y de muestras de 
PBS con Cloisite®25A procesadas bajo las mismas condiciones y diferentes concentraciones de 
nanoarcilla: 1) 1.5%; 2) 3% y 3) 6%. 
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El comportamiento del polímero al añadir Nanofil® 848 (N848) es similar al del C25A, ya que 
también aparecen distribuciones bimodales, con aparición de un nuevo pico de bajo peso 
molecular (figura 6.16, condiciones 1, 2 y 4). Al añadir un 6% de N848 se detectaron 
diferentes zonas, unas más blancas y otras más degradadas, por lo que se analizaron por 
separado para comprobar las diferencias existentes entre ellas (tabla 6.5, entrada 13-14). En 
las curvas de GPC (figura 6.16, condiciones 3 y 4) se muestra cómo la parte menos 
degradada corresponde al peso molecular del polímero procesado sin nanoarcilla; en 
cambio, al evaluar la parte más defectuosa se observó una clara degradación del polímero.  
 
Figura 6.16-Curvas de distribución de peso molecular determinadas por GPC en HFIP a 1mL/min de 
una muestra de PBS procesada a 1.2 segundos, amplitud 24 μm y fuerza 400 N y de muestras de 
PBS con Nanofil® 848 procesadas bajo las mismas condiciones y diferentes concentraciones de 
nanoarcilla: 1) 1.5%; 2) 3%, 3) 6% y 4) 6% degradado. 
6.2.1.2. Espectroscopia de resonancia magnética 
Con el fin de comprobar la validez de los resultados obtenidos mediante GPC, a 
continuación se estudió la influencia de las ondas ultrasónicas sobre la estructura química 
del PBS al añadir nanoarcillas realizando el análisis de 1H-RMN. 
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Figura 6.17-1HNMR espectro de: A) PBS polvo y B) PBS cargado con 6% de C25A. 
En la figura 6.17 se muestran dos espectros de 1H-RMN de dos probetas procesadas 
mediante ultrasonidos, la primera sin ningún tipo de arcilla añadida (figura 6.17A) y la 
segunda con un 6% de nanoarcilla tipo C25A añadido (el cual correspondía a la probeta 
más degradada según los resultados obtenidos por GPC). Los dos espectros fueron muy 
parecidos entre ellos, mostrando las tres mismas señales a 4.2, 2.6 y 1.7 ppm que 
corresponden a los tres tipos de grupos -CH2- de la cadena polimérica. Al ampliar la zona 
entre estas señales, en el espectro B se puede apreciar tres señales adicionales  a 1.52, 
1.25 y 0.87 ppm que se asocian al modificante orgánico que contienen las nanoarcillas. 
También se puede observar un ligero aumento de la señal a 3.70 ppm (respecto al espectro 
A) que corresponde a grupos terminales generados en la degradación del polímero. En todo 
caso, estas señales son muy poco intensas indicando que se produce un escaso número de 
roturas en la cadena molecular y que estas afectan a los grupos éster.  
6.2.1.3. Espectroscopia de infrarrojos  
En los estudios anteriores se ha podido comprobar cómo la incorporación de las arcillas 
influye en la estabilidad de la matriz polimérica durante el procesado mediante ultrasonidos. 
La técnica de espectroscopia de infrarrojos puede permitir evaluar si las partículas de 
nanosilicatos se han incorporado eficazmente en la micropieza moldeada mediante 
ultrasonidos. En concreto, interesa observar la aparición o no de una banda de absorción a 
1100-1000 cm-1 que se asocia al grupo silicato.  
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B
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En los espectros recogidos, la banda del grupo silicato aparece siempre superpuesta con la 
banda a 1044 cm-1 perteneciente a la matriz polimérica (figura 6.18), no obstante, se puede 
apreciar cómo al aumentar la cantidad de arcilla cargada en el polímero, la intensidad y 
anchura de la banda se incrementa (figura 6.18, condiciones b y c). 
 
Figura 6.18-FTIR de tres muestras: a) PBS sin carga; b) PBS cargado con 3% C25A; c) PBS cargado 
con 6% C25A, d) Cloisite® 25A. La línea roja indica la incorporación de la arcilla dentro de la matriz 
polimérica (grupo silicato). 
6.2.1.4. Microscopía electrónica de barrido 
El estudio morfológico se realizó mediante microscopía electrónica de barrido (SEM), 
observando secciones transversales de las muestras micromoldeadas en condiciones 
óptimas. En la figura 6.19 se muestra una micrografía de la sección transversal de una 
probeta de PBS cargada con 6% de C25A. Como se puede observar en la imagen aparecen 
frecuentemente grietas longitudinales que podrían ser las responsables de la pérdida de 
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propiedades mecánicas. El proceso de enfriamiento entre las partes interiores y exteriores 
de las probetas puede conducir a la formación de una capa superficial diferenciada, lo que 
también pudo favorecer a la formación de grietas.  
 
Figura 6.19-Microfotografías SEM de la micropieza de PBS cargada con 6% C25A. 
6.2.1.5. Ensayos mecánicos 
Como ya se comentó en la optimización de las condiciones de procesado, uno de los 
principales factores a tener en cuenta son las propiedades mecánicas del polímero, por lo 
que se han estudiado los efectos de las arcillas en el módulo de Young y la elongación de 
las probetas procesadas. 
Los valores encontrados del módulo de Young y la elongación de PBS cargado con arcillas 
(nanocompuestos) se muestran en la tabla 6.6. 
En general, en los valores del módulo de Young y la elongación, se puede observar un 
empeoramiento de éstos con respecto a los del polímero de partida (tabla 6.6, entrada 1). 
Esto podría ser debido a la degradación molecular que tuvo lugar durante el proceso. Si se 
observa el caso de la arcilla C25A (tabla 6.6, entradas 2-4), se puede apreciar como el 
módulo de Young aumenta con el porcentaje de nanoarcilla, en cambio la elongación 
disminuye drásticamente. En cambio con la arcilla N757 (tabla 6.6, entradas 8-10), el 
módulo de Young aumenta con el porcentaje de arcilla, pero la elongación desciende en 
todos los casos de manera similar. 
En cualquier caso, vale la pena señalar que las muestras de PBS micromoldeadas 
mostraron unos módulos de Young comparables al de la muestra comercial, pero los valores 
de elongación indican una pérdida notable de propiedades. Los resultados son 
relativamente erráticos y en algunos casos no se corresponden exactamente con las 
variaciones observadas en el peso molecular según se han determinado mediante GPC. En 
este sentido parece crucial la presencia de irregularidades en las probetas micromoldeadas, 
existiendo grietas que pueden ser relativamente importantes tal como se aprecia en las 
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micrografías de SEM. El mecanismo de rotura se favorece y la reducción acusada en la 
elongación a la rotura puede no indicar un descenso acusado en el peso molecular. 
Tabla 6.6- Módulos de Young y  elongación de las probetas micromoldeadas con un tiempo de 1.2 
segundos, amplitud de 24 μm y  fuerza de 400 N, y cargadas con diferentes 
concentraciones de nanoarcillas. 
Entrada Muestra Módulo Young [MPa] Elongación [%] 
1 PBS 1.2-24.0-400 320 ± 5 440 ± 6 
2 PBS + 1.5%C25A 330 ± 6 290 ± 60 
3 PBS + 3.0%C25A 435 ± 33 35 ± 7 
4 PBS + 6.0%C25A 405 ± 15 60 ± 12 
5 PBS + 1.5%C20A 400 ± 6 10 ± 1 
6 PBS + 3.0%C20A 380 ± 31 50 ± 14 
7 PBS + 6.0%C20A 385 ± 13 60 ± 11 
8 PBS + 1.5%N757 395 ± 6 10 ± 2 
9 PBS + 3.0%N757 400 ± 7 5 ± 1 
10 PBS + 6.0%N757 435 ± 6 10 ± 2 
11 PBS + 1.5%N848 355 ± 12 75 ± 36 
12 PBS + 3.0%N848 390 ± 1 15 ± 13 
13 PBS + 6.0%N848 340 ± 18 55 ± 50 
6.2.2. Estructura de los nanocompuestos derivados de Bionolle® 
Para comprobar el comportamiento de las arcillas en las matrices poliméricas se analizaron 
por difracción de rayos X las muestras obtenidas por micromoldeado. Los patrones de 
difracción muestran una evidencia de intercalación de cadenas de polímero en las galerías 
de silicato en el rango de 2θ=2-10º (θ es el ángulo de dispersión) cuando el pico 
característico (reflexión (001)) del silicato aparece en un ángulo de difracción más bajo 
(mayor separación) que en el patrón de la arcilla limpia. Del mismo modo, la ausencia de 
este pico puede sugerir una estructura exfoliada. 
La muestra procesada de PBS era altamente cristalina y los picos de Bragg fueron 
predominantes en su perfil de difracción (figura 6.20a). Estos picos corresponden a la forma 
cristalina denominada α, que por lo general se materializa en las condiciones de 
cristalización más comunes. La estructura se define por un grupo espacial monoclínico 
P121/n1 con dimensiones de la celda unidad de a = 0.523 nm, b = 0.912-0.908 nm, c (eje de 
la cadena) = 1.079-1.090 nm, y β = 123.9º 46-48. Las reflexiones más intensas corresponden 
a espaciados de 0.452 y 0.393 nm y se asocian a los planos cristalográficos (020) y (110), 
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respectivamente. Además se detectó también un hombro significativo a 0.408 nm (reflexión 
(021)).  
Los perfiles de difracción de las muestras que incorporan las diferentes arcillas fueron 
similares a la del PBS procesado en condiciones óptimas. Es muy importante indicar que no 
se detectó en ningún caso la reflexión (001) asociada al empaquetamiento de las láminas 
del silicato. Por el contrario las (hk0) del silicato se observan, apareciendo solapadas con las 
reflexiones de la matriz de PBS predominante y confirmando la presencia de la arcilla en el 
nanocompuesto. A efectos comparativos en la figura 6.20b, se muestran los perfiles de 
difracción de las distintas arcillas empleadas.  
 
Figura 6.20-Refracción de rayos X a) PBS y PBS cargado con 6% de las diferentes nanoarcillas,      
b) Nanoarcillas. 
5 10 15 20 25 30 35 40
PBS
PBS-C20A
PBS-C25A
PBS-N757
PBS-N848
2
I [
u.
a.
]
5 10 15 20 25 30 35 40
C20A
C25A
N757
N848
2
I [
u.
a.
]
a)
b)
0.
45
2 
nm
0.
40
8 
nm
0.
39
3 
nm
1.
94
 n
m
1.
07
 n
m
Micromoldeo mediante ultrasonidos. Encapsulación de fármacos y preparación de nanocompuestos Pág. 78 
 
6.2.1.6. Microscopia electrónica de transmisión 
Mediante la técnica de la microscopia de transmisión electrónica (TEM) se pudo observar 
directamente la morfología y distribución de las nanoarcillas en secciones ultrafinas de las 
muestras s micromoldeadas (figura 6.21). Las imágenes obtenidas del análisis de muestras 
con N757 y C25A, nos revelaron una buena calidad de dispersión de las arcillas en la matriz 
polimérica. 
En las imágenes obtenidas por TEM se puede apreciar un gran número de láminas de 
silicato exfoliadas. Este hecho se debe a la extensa penetración de las cadenas poliméricas 
de PBS en las galerías de la arcilla provocando su posterior disgregación. Minoritariamente, 
también es posible apreciar nanoestructuras intercaladas que abarcan un número muy 
reducido de capas (entre 2 y 5). Además, la separación entre las mismas es variable y 
superior a la esperada en la arcilla inicial (p.e. 1.94 nm para C25A según el espaciado 
asociado a la reflexión (001)). 
  
Figura 6.21-Microfotografías de microscopía electrónica de transmisión que muestran la morfología 
del a) PBS cargada con 6% N757 y b) PBS cargada con 6% C25A. 
6.2.1.7. Análisis termogravimétrico 
Para conocer el efecto de las arcillas en la estabilidad térmica, se realizó el análisis 
termogravimétrico. El estudio permite también esclarecer si la presencia del modificante 
orgánico contribuye a acelerar la degradación del polímero observada en algunos casos 
durante el procesado mediante ultrasonidos. Las figuras 6.22 y 6.23 representan las curvas 
de TGA y DTGA de las muestras procesadas de  PBS cargada con 6% C25A y PBS 
cargada con 6% N757 respectivamente, y revelan la diferente susceptibilidad a la 
degradación del polímero dependiendo de la arcilla seleccionada. 
La incorporación de C25A en PBS disminuyó claramente la estabilidad térmica y, 
específicamente, la temperatura inicial de degradación disminuye progresivamente con el 
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contenido de arcilla (figura 6.22). La disminución de la temperatura inicial es probablemente 
una consecuencia de la menor estabilidad del modificante orgánico que se ha añadido a la 
arcilla para mejorar su compatibilidad con el polímero y así facilitar la penetración del mismo 
en las galerías del silicato. El modificante orgánico juega un papel fundamental para acelerar 
las reacciones de degradación del PBS como se ha comprobado anteriormente a partir de 
las mediciones de GPC de diversas muestras micromoldeadas.  
La incorporación del N757 (figura 6.23) fue menos problemática, ya que únicamente se 
detectó una ligera desviación al comienzo de la degradación (es decir, para una pérdida de 
peso menor del 20%). En este caso, las diferencias en la estabilidad térmica pueden ser una 
consecuencia del nanoconfinamiento, que altera el comportamiento químico de las cadenas 
confinadas del polímero.[105] 
Por último, cabe señalar que el residuo restante fue lógicamente mayor para todas las 
muestras estudiadas cuando se incrementó el contenido de arcilla (es decir, 1.5 a 6% en 
peso), como muestran las curvas termogravimétricas. 
 
Figura 6.22-Curvas termogravimétricas y de velocidad de pérdida de peso determinadas a 2ºC/min 
bajo N2 de una muestra no procesada (PBS de partida) y de muestras de PBS con Cloisite® 25A 
procesadas a 1.2 segundos, amplitud 24 μm y fuerza 400 N, con diferentes concentraciones de 
nanoarcilla: 1) 1.5%, 2) 3% y 3) 6%. 
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Figura 6.23-Curvas termogravimétricas y de velocidad de pérdida de peso determinadas a 2ºC/min 
bajo N2 de una muestra no procesada (PBS de partida) y de muestras de PBS con Nanofil® 757 
procesadas a 1.2 segundos, amplitud 24 μm y fuerza 400 N, con diferentes concentraciones de 
nanoarcilla: 1) 1.5%, 2) 3% y 3) 6%. 
Paralelamente al presente proyecto, se está realizando otro trabajo en el cual se estudian 
las propiedades de nanocompuestos derivados de la polilactida (PLA) y las diferentes 
arcillas utilizadas en nuestro caso. En este caso, la polilactida es mucho más estable y 
puede procesarse sin problemas, es decir, sin una pérdida de peso molecular (figura 6.24)  o 
propiedades físicas relevante. Los ensayos realizados, han demostrado que la técnica de 
ultrasonidos permite obtener nanocompuestos derivados de PLA con una estructura 
también exfoliada (figura 6.25) y en este caso con un peso molecular inalterado. El resultado 
más relevante que se puede extraer del conjunto de estudios realizados es que la técnica de 
micromoldeo mediante ultrasonidos permite preparar fácilmente nanocompuestos con una 
estructura exfoliada.  De esta forma se ha obtenido una nueva metodología para la 
preparación de nanocompuestos que puede complementar a las ya utilizadas habitualmente 
que están basadas en la polimerización in situ o en el mezclado bien en solución o en el 
fundido.  
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Figura 6.24-Curvas de distribución de peso molecular determinadas por GPC en HFIP a 1mL/min de 
una muestra de PLA procesada a 1.2 segundos, amplitud 24 μm y fuerza 300 N y de muestras de 
PLA con Cloisite®25A procesadas bajo las mismas condiciones y diferentes concentraciones de 
nanoarcilla: 1) 1.5%,2) 3% y 3) 6%. 
 
Figura 6.25-Micrografíasde microscopía electrónica de transmisión que muestran la morfología del                      
a) PLA cargadas con 6% C25A. 
6.3. Incorporación o carga de drogas y fármacos 
En este proyecto también se ha estudiado la carga y liberación de diferentes drogas y/o 
fármacos incorporados en la matriz de PBS durante el proceso de micromoldeado por 
ultrasonidos. La finalidad de este estudio tiene como objetivo funcionalizar las 
micropiezas con una actividad liberadora de drogas y/o fármacos. 
Las drogas seleccionadas para realizar este estudio fueron los antimicrobianos 
clorhexidina (CHX), y triclosán (TCS); ambos son reconocidos biocidas debido a su 
amplio espectro antimicrobiano, y por ello son de uso frecuente en diversos productos 
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usados en la higiene personal (jabones, dentífricos, champús, etc.). También fue 
seleccionado el ibuprofeno (IBU) por ser un fármaco de amplio uso por su actividad 
antiinflamatoria. En general, en este estudio la CHX, TCS e IBU serán denominados 
como drogas para facilitar la descripción. 
Estas drogas (CHX, IBU y TCS) fueron cargadas en masa en las micropiezas de PBS. 
Para ello, las drogas fueron añadidas en concentraciones de 1.5, 3 y 6 %-wt al PBS 
pulverizado. Luego, se prepararon las mezclas físicas, y seguidamente estas mezclas 
fueron micromoldeadas por ultrasonidos en las condiciones óptimas de la ventana de 
proceso (1.2 s, 24 µm y 400 N). 
Una cuestión que se planteó durante este estudio correspondió a la distribución de la 
droga en la micropieza. Este hecho también puede ser entendido como la difusión de la 
droga a través de la matriz polimérica durante el proceso de micromoldeado. Así, las 
micropiezas fueron seccionadas en tres porciones (proximal, media y distal) teniendo 
como referencia el punto de inyección al molde (figura 6.26). Luego, se determinó la 
cantidad de droga en cada una de las tres porciones de las micropiezas con la finalidad 
de establecer la manera de distribución (homogénea o heterogénea) de la droga a lo 
largo de la micropieza.  Para cuantificar las drogas en cada una de las porciones de las 
probetas se procedió disolviendo en un eppendorf (microtubo), las muestras con 100 μL 
de cloroformo y pasadas aproximadamente unas 24 horas se añadieron 1 mL de etanol 
absoluto para precipitar el polímero, luego el microtubo fue centrifugado y la droga 
solubilizada fue cuantificada por espectrofotometría UV-Vis usando una curva estándar. 
 
Figura 6.26-Figura representativa de una probeta con la consiguiente diferenciación de sus partes.  
En la figura 6.27 se observan las diferencias en el contenido de IBU entre las distintas 
partes de las probetas. Estos resultados demuestran que las micropiezas cargadas con 
una baja y alta concentración de IBU (1.5 y 6%, respectivamente) muestran mayor 
heterogeneidad en la distribución de la droga a lo largo de la probeta, siendo la porción 
distal la más afectada como lo demuestran los bajos contenidos de droga con respecto a 
su valor teórico. Sin embargo, la concentración del 3% de IBU fue homogénea en cuanto 
a su distribución en la micropieza. Resultados similares fueron obtenidos para la carga de 
CHX y TCS. En este sentido, la distribución de la droga en la micropieza es un fenómeno 
que puede ser explicado por la difusión-equilibrio de la droga después que el polímero 
fluidizado por la energía del ultrasonido haya llenado el molde. 
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Figura 6.27-Comparación entre la carga experimental y teórica de Ibuprofeno® en las micropiezas 
moldeadas por ultrasonido. 
Para comprender mejor esta distribución de fármaco a través de la probeta se realizó un FT-
IR de una matriz cargada con los diferentes porcentajes de Ibuprofeno® (figura 6.28). Como 
se puede apreciar en la imagen, el pico correspondiente a 3352 cm-1 asociado al 
Ibuprofeno®, e indicador de la formación del enlace de hidrógeno entre el OH y el COOH, 
aumenta al añadir más cantidad de fármaco a la matriz polimérica. También cabe destacar 
que aparece el pico característico del Ibuprofeno® a 1719 cm-1 que está asociado a la 
tensión del carbonilo, aunque queda enmascarado por el pico del PBS. Las bandas que 
aparecen aproximadamente a 1507 y 1461 cm-1 podrían ser atribuidas a las vibraciones del 
anillo de las moléculas orgánicas. Las típicas vibraciones de estiramiento (CH) de 
ibuprofeno se observan cerca de 2954 cm-1.[90] Así, comparando los espectros FTIR de la 
parte distal y proximal de una micropieza de PBS cargada con 6% de IBU, claramente se 
observa que el mayor contenido de IBU se encuentra en la parte proximal de la micropieza. 
Estos resultados también sugieren que la distribución de la droga en la micropieza es 
heterogénea. 
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Figura 6.28-FTIR de diferentes partes de una probeta cargada con ibuprofeno: a) PBS procesado en 
condiciones óptimas; b) PBS cargado con 6% IBU (distal); c) PBS cargado con 6% IBU (proximal) y  
d) Ibuprofeno. 
6.3.1. Liberación de Clorhexidina®, Ibuprofeno® y Triclosán® 
Debido a la mejor homogeneidad en cuanto a la distribución de las drogas en las 
micropiezas cargadas con el 3%, estas matrices fueron seleccionadas para realizar los 
experimentos de liberación en las tres drogas. Para ello, cada micropieza (peso 16 mg) 
fue colocada en un tubo de 15 mL y se usó como medio de liberación 10 mL de etanol 
absoluto; los tubos fueron mantenidos a 37ºC y agitación orbital de 80 rpm para evitar la 
evaporación los tubos fueron herméticamente cerrados. Cada 24 horas se retiró 1 mL de 
medio para cuantificar la droga y el volumen inicial fue reconstituido añadiendo 1 mL de 
etanol absoluto fresco; a los 8 días (192 h) de liberación el medio fue renovado 
totalmente y la liberación continuo durante 23 días (552 h) adicionales con la finalidad de 
extraer totalmente la droga desde la micropieza. Finalmente, el medio fue extraído y la 
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muestra fue destruida con 100 µL de cloroformo, luego se añadió 1mL de etanol absoluto 
para precipitar el polímero, los tubos fueron centrifugados durante 10 min a 10,000 rpm, y 
la droga cuantificada en el sobrenadante (corresponde a la droga remanente después de 
la liberación). 
La concentración de los fármacos liberados se determinó mediante espectroscopia de 
absorción UV-Vis. Los máximos característicos de los espectros de absorción para la CHX, 
IBU y TCS son 260, 221 y 280 nm, respectivamente. Los valores de absorbancia a estas 
longitudes de onda fueron utilizados para su cuantificación. Previamente, para cada droga 
se preparó una curva patrón en el medio de liberación (etanol absoluto). Estas curvas fueron 
preparadas graficando la absorbancia (A260, A221 y A280) de las disoluciones de drogas en 
función de su concentración conocida. Como ejemplo, la curva patrón de la CHX y los 
espectros UV-Vis  de disoluciones de CHX a diferentes concentraciones son mostrados en 
la figura 6.29. 
 
Figura 6.29-Espectro de absorción de la CHX a diferentes concentraciones y recta patrón para la 
determinación de la concentración de CHX usando A260 nm.  
En la tabla 6.7 se muestran los porcentajes de drogas liberadas en los diferentes tiempos 
de incubación de las micropiezas en etanol. Claramente, se puede observar una 
liberación diferencial dependiente de la droga cargada, a las 48 horas de incubación los 
porcentajes de liberación de las drogas corresponden a valores de 61%, 76% y 95% para 
la CHX, IBU y TCS, respectivamente; prácticamente estos valores se mantienen estables 
hasta las 192 horas (8 días) de liberación. Estos resultados son mostrados de forma 
gráfica en la figura 6.30, donde puede observarse que estos valores máximos 
corresponden al equilibrio de la difusión de las drogas desde la matriz del polímero. Así, 
la droga no liberada y que permanece atrapada en la matriz puede seguir siendo liberada 
cuando se realiza una renovación completa del medio de liberación (y corresponde al 
período de tiempo entre las 192-744 horas). Durante esta segunda liberación, los 
porcentajes acumulados de la CHX, IBU y TCS fueron 82%, 84% y 98%, 
respectivamente. Las diferencias de los valores de las drogas liberadas entre ambas 
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etapas de liberación corresponden aproximadamente a un 3% para el TCS, 8% para el 
IBU, y 17% para la CHX. Estas diferencias podrían indicar la ocurrencia de una mayor 
interacción entre la CHX y el Bionolle® lo cual queda reflejado por una menor liberación. 
Por otro lado, el TCS correspondería a una droga que tiene poca interacción con el 
polímero y por ello su liberación es muy rápida y casi total. Mientras que el IBU tendría un 
comportamiento intermedio. 
Tabla 6.7-Porcentaje de liberación de las drogas cargadas en las micropiezas de PBS moldeadas por 
ultrasonidos. 
Entrada Tiempo [h] CHX [%] IBU [%] TCS [%] 
1 0 0.0 ± 0.0 0.0 ± 0.0 0.0 ± 0.0 
2 24 54.4 ± 1.6 69.9 ± 0.8 91.1 ± 1.9 
3 48 60.6 ± 2.7 75.7 ± 1.2 95.4 ± 1.1 
4 96 61.7 ± 3.0 75.7 ± 1.2 95.4± 1.1 
5 192 64.3 ± 1.2 75.7 ± 1.2 95.4 ± 1.1 
6 240 68.1 ± 0.8 81.8 ± 1.3 96.5 ± 1.0 
7 264 70.1 ± 0.5 82.6 ± 2.7 96.6 ± 0.9 
8 360 76.7 ± 0.2 83.9 ± 1.3 97.3± 0.9 
9 504 80.2 ± 0.5 83.9 ± 1.3 98.0 ± 0.3 
10 696 81.4 ± 0.5 83.9 ± 1.3 98.0 ± 0.3 
11 744 81.6 ± 0.7 83.9 ± 1.3 98.0 ± 0.3 
 
Figura 6.30-Liberación de IBU, CHX y TCS cargados en micropiezas de PBS cargados durante el 
moldeado. Los valores son los promedios ± DS (n= 3 replicas). 
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6.3.2. Ensayos biológicos de actividad antibacteriana 
La Clorhexidina® y el Triclosán® son antibacterianos de amplio espectro, su seguridad y 
eficacia contra bacterias Gram positivas y Gram negativas se encuentra bien documentado. 
El efecto antibacteriano de los fármacos liberados desde las matrices de PBS fue 
determinado por la inhibición del crecimiento bacteriano en placa de agar. Este estudio fue 
realizado para demostrar de manera cualitativa la actividad biológica de las drogas cargadas 
en las micropiezas de Bionolle®. Así, se demuestra que la energía generada por los 
ultrasonidos para moldear el PBS no tiene efecto adverso sobre la función de las drogas. 
6.3.2.1. Inhibición del crecimiento bacteriano en presencia de matrices de Bionolle® 
cargadas con drogas. 
La figura 6.31 muestra el efecto del Triclosán® cargado con diferentes concentraciones en 
las micropieza de PBS para inhibir el crecimiento de la bacteria Escherichia coli (E.coli). Se 
puede observar la inhibición del crecimiento bacteriano por la formación del halo de 
inhibición, quedando demostrado que el tamaño del halo de inhibición es proporcional a la 
carga de TCS en la micropieza. Este hecho también se correlaciona con la liberación (tabla 
6.7), donde se ha observado que a las 24 horas se libera el 90 % de la droga cargada. 
 
Figura 6.31-Inhibición del crecimiento bacteriano de E.coli con micropiezas de PBS cargadas con 
Triclosán®. 
En el caso del PBS cargado con diferentes concentraciones de Clorhexidina® (figura 6.32) 
se observan halos irregulares de inhibición, los cuales muestran una relación proporcional a 
la carga. Sin embargo, el tamaño de los halos fue mucho menor con respecto al TCS. Este 
hecho se podría explicar teniendo en cuenta la liberación de la CHX (tabla 6.7), la cual solo 
libera el 50% de la carga a las 24 horas. 
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Figura 6.32-Inhibición del crecimiento bacteriano de E.coli con micropiezas de PBS cargadas con 
Clorhexidina® (CHX). 
Resultados similares fueron obtenidos para la bacteria Micrococcus luteus del grupo de 
bacterias Gram positivas. Finalmente, estos resultados demuestran que tanto el TCS como 
la CHX cargadas en las micropiezas de PBS moldeadas por ultrasonidos mantienen su 
actividad biológica como drogas antibacterianas; en otras palabras, se puede concluir que el 
proceso de micromoldeado no es destructivo y/o no afecta negativamente a estas moléculas 
bioactivas. 
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7. Conclusiones 
El objetivo general del presente Proyecto Final de Carrera fue estudiar la influencia de 
diferentes condiciones de procesado mediante ultrasonidos sobre las características y 
propiedades de un poliéster, Bionolle® (PBS), encontrando así las mejores condiciones para 
moldear micropiezas. Posteriormente, en las condiciones escogidas se cargaron las 
micropiezas con nanoarcillas y con drogas y/o fármacos, determinando la liberación de 
dichas drogas y/o fármacos y su actividad biológica.  
Una vez finalizado el trabajo, el análisis de los resultados obtenidos permite llegar a las 
siguientes conclusiones:  
1. El estudio efectuado ha demostrado que la técnica de micromoldeo mediante 
ultrasonidos puede ser utilizada para obtener micropiezas de Bionolle®, siempre que 
se optimicen las condiciones de procesado (cantidad de material, tiempo, amplitud y 
fuerza de ultrasonidos). Principalmente, se requiere un compromiso entre el tiempo de 
exposición y la fuerza de ultrasonidos para obtener piezas con adecuadas 
características de micromoldeado.  
2. A partir del método de cromatografía de permeación en gel, se pudo realizar la 
evaluación del peso molecular de las micropiezas moldeadas en diferentes 
condiciones. Dependiendo de las condiciones de procesado seleccionadas, el peso 
molecular puede variar respecto al peso molecular de la muestra inicial de  PBS; por 
ejemplo, la presencia de burbujas, cavidades o defectos debidos a la cavitación 
inducida por los ultrasonidos, son características morfológicas de las micropiezas que 
indican una degradación parcial del material.  
3. Los ensayos mecánicos fueron de utilidad para determinar la presencia de defectos en 
las micropiezas moldeadas en varias condiciones no óptimas. Con las técnicas 
espectroscópicas FT-IR y RMN se observó la presencia de las bandas características 
del PBS, tanto en las condiciones óptimas de micromoldeado, como en las que 
producen degradación del polímero. Con el análisis térmico se demostró la estabilidad 
térmica del PBS en las micropiezas moldeadas.  
4. Las condiciones de procesado óptimas para el Bionolle® correspondieron a un tiempo 
de 1.2 segundos, una amplitud de 24 μm y una fuerza de 400 N.  
5. En las condiciones óptimas de micromoldeado por ultrasonidos del PBS fueron 
preparados materiales compuestos por la incorporación de cuatro tipos de nanoarcillas: 
Cloisite® 25A, Cloisite® 20A, Nanofil® 757 y Nanofil® 848.  
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6. Las  nanopartículas de arcilla incorporadas en la matriz polimérica mostraron una 
dispersión homogénea en la matriz. Los estudios de rayos X conjuntamente con las 
observaciones de TEM demostraron que las ondas ultrasónicas del proceso de 
micromoldeado permiten exfoliar a las arcillas incorporadas en las micropiezas 
moldeadas.  
7. Los materiales compuestos obtenidos al modificar la matriz de PBS mediante la 
incorporación de nanoarcillas mostraron en general una pérdida de propiedades 
mecánicas que podrían justificarse por la aparición frecuente de grietas en las 
micropiezas cargadas con nanoarcillas y moldeadas mediante ultrasonidos. 
8. El modificante orgánico de la nanoarcilla puede acelerar el proceso de degradación como 
puede observarse comparando los resultados obtenidos con Cloisite® 25A y Nanofil® 757. 
9. El análisis térmico realizado en micropiezas cargadas con Cloisite® 25A y Nanofil® 757 se 
observó que la estabilidad térmica disminuyo o se mantuvo constante, respectivamente. 
Los resultados avalan el efecto desestabilizante causado por el modificante orgánico. 
10. La carga de las drogas antibacterianas Clorhexidina® (CHX) y Triclosán® (TCS), y del 
fármaco Ibuprofeno® (IBU) fue realizada por incorporación en la matriz de PBS 
durante el proceso de micromoldeado por ultrasonidos La incorporación homogénea 
de las drogas y/o fármacos en la matriz de PBS depende de su concentración. 
11. Los estudios de liberación del fármaco IBU, y antibacterianos CHX y TCS 
demostraron posibles interacciones entre estas moléculas y la matriz de PBS. La 
rápida liberación en gran cantidad del TCS indica una interacción TCS-PBS muy 
reducida. La CHX se libera lentamente y en menor cantidad indicando una mayor 
interacción CHX-PBS. Finalmente, el IBU mostro una situación intermedia. 
12. Las drogas cargadas en la matriz micromoldeada de PBS fueron activas biológicamente 
como se demostró por la actividad de inhibición del crecimiento bacteriano usando las 
micropiezas cargadas con CHX y TCS. Por lo tanto, se puede concluir que el proceso 
de micromoldeado no es destructivo y/o no afecta negativamente a estas moléculas 
bioactivas. 
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8. Estudio de sostenibilidad del proyecto 
El estudio de sostenibilidad del proyecto incluye el impacto ambiental y sobre la salud, el 
impacto social y el impacto económico. Los objetivos de este estudio son los siguientes: 
a) Identificar, describir y valorar los efectos que la realización del proyecto pueda 
producir sobre los factores ambientales. 
b) Explicar el efecto del proyecto a lo largo de su ciclo de vida. 
c) Evaluar el coste global del proyecto realizando el presupuesto del mismo.  
8.1. Evaluación del impacto ambiental, sobre la salud (EIAS) y 
social 
El objetivo de este capítulo es realizar un breve estudio del impacto ambiental relacionado 
con el presente proyecto. En primer lugar se analizará el impacto que supone la utilización 
de los polímeros objeto de estudio de este trabajo y, en segundo lugar, se analizará el 
impacto ambiental derivado del proceso seguido para llevar a cabo el proyecto, lo que 
incluye, entre otras cosas, el trabajo realizado en el laboratorio. 
8.1.1. Impacto ambiental de los polímeros 
En este apartado se pretende analizar el impacto ambiental que se derivaría de la 
utilización de los polímeros estudiados en el proyecto.  
La utilización de los polímeros, en general, no conlleva un impacto ambiental, sino que 
vendría relacionado con los procesos de obtención de cada polímero y también en su 
deposición en el medio una vez utilizados.  
El polímero base que se ha empleado en este estudio es el polibutileno succinato 
Bionolle®, producto biodegradable, clasificado como no peligroso según la Directiva 
67/548/CE. En consecuencia, el único impacto ambiental que puede causar el polímero 
estudiado se deriva de su proceso de obtención.  
8.1.2. Impacto ambiental de la realización del Proyecto 
La realización del proyecto ha supuesto la realización de un conjunto de operaciones y 
utilización de productos y equipos que tienen asociado un cierto impacto ambiental. 
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8.1.2.1. Disolventes  
Primeramente, se realizará una evaluación del peligro que conllevan las sustancias 
utilizadas durante la realización del proyecto, utilizando el sistema REACH, creado por la 
Unión Europea (UE), el cual moderniza la legislación europea en materia de sustancias y 
mezclas químicas ya que es un sistema integrado de registro, evaluación y restricción de 
sustancias y mezclas químicas. 
 Reglamento REACH: Reglamento (CE) nº1907/2006 del Parlamento Europeo y del 
Consejo, reforma del marco legislativo sobre sustancias y mezclas químicas en la UE, 
garantizando un alto nivel de protección de la salud humana y del medio ambiente. 
 Reglamento (CE) nº 1272/2008,  del parlamento Europeo y del Consejo, modificando el 
anteriormente citado, sobre clasificación, etiquetado y envasado de sustancias y mezclas 
ofreciendo criterios sobre el peligro de las sustancias, y garantizando la protección de la 
salud humana y del medio ambiente, identificando todas las propiedades fisicoquímicas, 
toxicológicas y ecotoxicológicas de sustancias y mezclas.  
 Reglamento (UE) nº 286/2011 de la Comisión, deroga al anteriormente citado con lo que 
respecta a la clasificación, etiquetado y envasado para sustancias y mezclas. No obstante, 
el reglamento no se aplica a sustancias y mezclas ya etiquetadas y comercializadas antes 
del 1 de diciembre de 2012 y del 1 de diciembre de 2014 respectivamente. Así pues el 
Reglamento (UE) nº 286/2011 no influenciará en la evaluación ambiental. 
En las tablas 8.1 y 8.2 muestran la clase de sustancias peligrosas utilizadas, sus 
indicaciones, pictogramas y sus Hazard Statements. 
Tabla 8.1- Clase, indicaciones y pictogramas de las sustancias químicas utilizadas en el proyecto. 
Sustancia química Clase de peligro 
Acetona EUH066, H225, H319, H336 
 
1,1,1,3,3,3-hexafluoroisopropanol H311, H314, H319, H331 
 
Cloroformo H302, H315, H351, H373 
 
Etanol H225, H302, H315, H319 
 
Cloisite® 20A H373 
Clorhexidina® H302, H410 
 
Triclosán® H315, H319, H410 
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Tabla 8.2- Significado de los Hazard Statements referentes a las sustancias utilizadas. 
Hazard 
Statements Clase de peligro 
EUH066 
La exposición repetida puede provocar sequedad o formación de grietas en 
la piel. 
H225 Líquidos y vapores inflamables. 
H302 Nocivo en caso de ingesta. 
H311 Tóxico en caso de contacto con la piel. 
H314 Provoca quemaduras graves en la piel y lesiones oculares graves. 
H315 Provoca irritación cutánea. 
H319 Irritación ocular grave. 
H331 Tóxico en caso de inhalación. 
H336 Puede provocar somnolencia o vértigo. 
H351 Se sospecha que provoca cáncer. 
H373 Puede causar daño en órganos durante exposición prolongada o repetitiva. 
H410 Muy tóxico para los organismos acuáticos, con efectos nocivos duraderos. 
8.1.2.2. Emisión de gases  
Son fuentes contaminantes los equipos de análisis térmicos, como la termobalanza y el 
calorímetro, que con motivo de su operación generan gases residuales. No obstante al 
estar equipados con los sistemas de seguridad pertinentes, estas emisiones no se liberan 
directamente a la atmósfera sino que son controladas.  
8.1.2.3. Residuos sólidos  
Las bombonas de nitrógeno (N2 5.0 ISO 14175N1, nitrógeno comprimido UN1066) 
gastadas son recogidas por la propia empresa suministradora (MESSER) la cual también 
se encarga del seguimiento de su mantenimiento. 
8.1.2.4. Aparatos y material de laboratorio  
Existen unos impactos ambientales negativos indirectos generados por los instrumentos y 
los materiales de laboratorio, incluidos los productos químicos, debidos a su:  
 Elaboración: consumo de recursos, en su mayoría no renovables, impactos ambientales 
relacionados con la construcción de instalaciones para su fabricación y almacenamiento 
y con el funcionamiento del proceso de producción.  
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 Funcionamiento: pequeñas emisiones gaseosas de helio y nitrógeno líquido (gases no 
perjudiciales para el medio ambiente) de refrigeración del espectrómetro de RMN; los 
disolventes deuterados usados en RMN son recogidos y tratados por una empresa 
especializada.  
 Transporte: tanto antes como después de su utilización, tiene asociado un consumo de 
energía, en general obtenida a partir de recursos fósiles no renovables, y una emisión a 
la atmósfera de gases contaminantes y partículas nocivas.  
 Destino: acabada su vida útil, los materiales e instrumentos de laboratorio pueden tener 
varios destinos, con unos impactos ambientales asociados. Algunos serán depositados, 
con tratamiento previo o no, en vertederos, contribuyendo a los problemas generados 
por los residuos sólidos. Otros, como por ejemplo el vidrio o el plástico pueden ser 
recuperados. Este hecho tiene un impacto negativo debido al proceso necesario que 
hay que seguir (instalaciones, energía,...) pero tiene también un matiz positivo, puesto 
que se reduce el consumo de recursos para fabricar nuevo material.  
También se incluyen en este apartado, lo que se consideran como buenas prácticas por 
parte de la institución: el tratamiento de los vertidos, las aguas residuales, los residuos, 
etc. La empresa gestora de los residuos químicos generados por los laboratorios de la 
ETSEIB es ECOCAT, junto con la colaboración del Centre per a la Sostenibilitat Territorial 
(CST). 
8.2. Evaluación económica del proyecto 
La estimación del coste económico que supone la realización de este proyecto se puede 
desglosar en dos grandes partidas:  
 Costes de personal.  
 Costes de material.  
8.2.1. Coste de personal 
Los costes de personal incluyen el estudio previo y la documentación necesaria para 
realizarlo, así como la experimentación y el análisis de los resultados obtenidos. Los 
costes dependen de la fase del proyecto, ya que, en cada una, interviene un perfil de 
personal de diferente cualificación, los cuales se muestran en la tabla 8.3. 
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Tabla 8.3- Costes de personal del proyecto. 
FASE Nº de horas Coste horario [€/h] Coste [€] 
Estudio previo 40 10 400 
Documentación 80 10 1,200 
Experimentación 880 15 13,200 
Análisis de los resultados 240 20 4,800 
TOTAL   19,200 
8.2.2. Coste de material y equipos 
Los costes de material engloban, básicamente, el coste de los disolventes y productos 
químicos y el coste de utilización de los aparatos.  
8.1.2.5. Coste de disolventes y productos  
Incluye los polímeros que se emplean como materia prima para las mezclas, los 
disolventes para realizar dichas mezclas, los productos químicos utilizados y el gas inerte 
bajo el cual se llevan a cabo las calorimetrías y los experimentos termogravimétricos 
(tabla 8.4). 
Los precios de estos productos y disolventes se han obtenido de los catálogos de las 
empresas suministradoras. 
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Tabla 8.4- Coste de los disolventes y productos. 
PRODUCTOS QUÍMICOS Consumo [kg] Precio [€/kg] Coste [€] 
Bionolle® 1001D 0.050 15.29 0.76 
Cloisite® 20A 0.003 116.80 0.30 
Cloisite® 25A 0.003 116.80 0.30 
Nanofil® 757 0.003 116.80 0.30 
Nanofil® 848 0.003 116.80 0.30 
Clorhexidina® 0.002 4,380.00 6.57 
Ibuprofeno® 0.002 752.00 1.13 
Triclosán® 0.002 1,728.00 2.59 
Ensayo de actividad antimicrobiana  
( placas x4)  
 200 
DISOLVENTE Consumo 
[cantidad] 
Precio 
[€/cantidad] Coste [€] 
Acetona [L] 1.000 9.41 9.41 
1,1,1,3,3,3-hexafluoroisopropanol [kg] 0.200 166.98 33.40 
Cloroformo [L] 0.004 33.77 0.14 
Etanol 96% [L] 0.500 5.86 2.93 
GAS INERTE Consumo [un] Precio [€/un] Coste [€] 
Nitrógeno 1 bombona 
47.25 € carga 
10.00 € porte 
0.71 € ADR 
57.96 
SUBTOTAL   316.09 
Otros (+40% de disolventes y PQ)  126.44 
TOTAL (18% IVA)  499.43 
8.1.2.6. Coste de utilización de equipos 
En este apartado se incluye el coste de los diferentes aparatos utilizados en el proyecto: 
espectrómetro de infrarrojo, de RMN y visible, microscopios electrónicos y de difracción 
de rayos X, cromatógrafo, calorímetro diferencial de barrido, máquina termogravimétrica, 
máquina de propiedades mecánicas y equipo de ultrasonidos.  
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Para calcular el coste de los equipos, se ha tenido en cuenta su amortización (tabla 8.5), 
diferente para cada aparato, el número de usuarios que comparte el aparato y el periodo 
de utilización (10 meses), siguiendo así la ecuación 8.1. 
ܥ݋ݏݐ݁ ൌ
஼௢௦௧௘	௔ௗ௤௨௜௦௜௖௜ó௡
஺௠௢௥௧௜௭௔௖௜ó௡ ൉ ܲ݁ݎ݅݋݀݋	݀݁	ݑݐ݈݅݅ݖܽܿ݅ó݊
ܰº	݀݁	ݑݏݑܽݎ݅݋ݏ 																									ܧܿݑܽܿ݅ó݊	8.1 
Tabla 8.5- Coste de los equipos. 
EQUIPO Coste adquisición [€] 
Amortización 
[años] 
Nº de 
usuarios 
Coste [€] 
Espectrofotómetro FT-IR 24,725 10 10 206.04 
Espectrofotómetro RMN 240,400 25 12 667.78 
TEM 71,450 10 8 744.27 
Cromatógrafo de 
permeación en gel 
2,500 10 4 52.08 
Calorímetro diferencial de 
barrido 
62,000 10 6 861.11 
Equipo de análisis 
termogravimétrico 
30,000 10 3 833.33 
Equipo de ensayos 
mecánicos 
18,000 10 4 375.00 
Lector ELISA 3,440 5 10 57.33 
TOTAL     3,796.95 
El microscopio electrónico de barrido, el espectrofotómetro de ultravioleta y la máquina de 
micromoldeo mediante ultrasonidos no pertenecen al Departamento de Ingeniería 
Química. Por lo tanto, al ser un coste externo y totalmente variable, se ha calculado 
utilizando el precio por análisis realizado:  
Tabla 8.6- Coste de los equipos ajenos al Departamento de Ingeniería Química. 
EQUIPO Nº análisis Coste unitario [€/análisis] Coste [€] 
SEM 5 175.00 875.00 
Espectrofotómetro UV-Vis 252 0.55 137.50 
Difracción de Rayos X 9 33.95 305.56 
Equipo de ultrasonidos 120 18.00 2,160.00 
TOTAL    3,478.06 
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Por lo tanto, el coste de utilización de los aparatos es de 7,275.01 €.  
8.2.3. Coste total del proyecto 
El coste total del proyecto se obtiene sumando el coste de personal, el coste de material 
(coste de disolventes y productos químicos + coste de utilización de aparatos), los gastos 
generales de laboratorio, además de considerar un 3% del presupuesto total por posibles 
imprevistos y el coste operacional del laboratorio (Overhead) de la UPC (tabla 8.7).  
Los gastos generales de laboratorio incluyen el coste de material auxiliar, servicios 
generales utilizados, tales como los suministros de luz, agua y climatización y material de 
oficina del Departamento de Ingeniería Química. Se estima en un 10% del subtotal del 
presupuesto de actividad. 
El Overhead de la UPC incluye los gastos indirectos procedentes de haber realizado el 
proyecto en la UPC: mantenimiento de las instalaciones, suministros, alquiler, etc. Se 
estima en un 21% del subtotal del proyecto.  
Tabla 8.7- Coste total del Proyecto. 
CONCEPTO Coste [€] 
Coste de personal 19,200.00 
Coste de disolventes y productos 499.43 
Coste de utilización de equipos 7,275.01 
PRESUPUESTO ACTIVIDAD 26,974.44 
Gastos generales (10 % presupuesto actividad) 2,697.44 
SUBTOTAL  29,671.88 
Imprevistos (3% subtotal PFC) 890.16 
Overhead UPC (21 % subtotal PFC) 6,231.09 
TOTAL 36,793.13 
Por lo tanto, el coste total del proyecto asciende a 36,793.13 €. 
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